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РЕШЕНИЯХ ХХИГ съезда КПСС намечен рост произ- : 
водства продуктов животноводства, который может быть 2 
обеспечен путем увеличения поголовья сельскохозяйствен- 
ных животных и птицы, улучшения их породности, повышения 
продуктивности на основе углубленной специализации, созда- 
ния прочной кормовой базы, комплексной механизации и авто- 
матизации производства. При этом одним из важных факторов 
является организация полноценного кормления животных. 
Рационализация кормопроизводства и кормления сельскохо- 
зяйственных животных всегда составляла, а тем более сейчас, 
при углубленной специализации общественного животноводства 
и большой концентрации на фермах поголовья скота, составля- 
ет основу для роста поголовья, в том числе снижения яловости 
маточного поголовья, совершенствования породных качеств, 
профилактики заболеваний животных, а также для производст- 
ва продуктов животноводства и повышения их качества. 28 
— Ветеринарные лаборатории СССР успешно ведут работу. по 
_ вонтролю кормления животных. В этом им помогают агрохими- 
щеские лаборатории, зоотехники, ветврачи и фельдшеры ветери- 
нарных участков, колхозов и совхозов. В ветеринарных лабора- 
ториях созданы отделы, которые занимаются биохимическими 
исследованиями кормов, органов и тканей животных для опре- 
_ деления доброкачественности кормов и полноценности кормле- 
_ ния животных. Результаты лабораторных исследований кормов. 
‘органов и тканей животных становятся руководством к действию 
по улучшению кормления животных. = 
Во многих передовых хозяйствах корма исследуют 
содержание протеина, важнейших минеральных эл 1 е 
° ция, фосфора, магния, натрия, калия), определяютЬ 
_ каротина в сене и силосе, устанавливают доброка 
2: > = ы 





сех кормовых средств, в частности, производят оценку силоса по 
боры в том числе по составу органи- 
который 


ческих кислот. > ы 
На основании работ, проведенных в Московской ветеринар- 


ной академии, Всесоюзном институте экспериментальной ветери- 
нарии, Сибирском научно-исследовательском ветеринарном ин- 
ституте в городе Омске и других научных учреждениях и на ка- 
федрах сельскохозяйственных вузов, были рекомендованы мето- 
дические приемы оценки доброкачественности кормов и оценки 
ссновных показателей полноценности кормления по исследова- 
ниям крови, утвержденные главным управлением ветеринарии 


МСХ СССР. 

Большую работу по подготовке ветеринарных врачей для 

исследования кормов, органов и тканей животных проводят 
Московская ветеринарная академия, Сибирский научно-исследо- 
вательский ветеринарный институт, а в последние годы и неко- 
торые другие научно-исследовательские ветеринарные учрежде- 
НИЯ. 

` Сотрудники лаборатории зоогигиены СибНИВИ многолет- 
ний опыт и результаты по ‘исследованию кормов, органов и тка- 
ней сельскохозяйственных животных, домашних птиц, пушных 
зверей в различных зонах Омской области на содержание в них 
макро- и микроэлементов и некоторых витаминов, обобщили в 
виде брошюры, которая издана в 1968 г. в городе Омске. 

На основе накопленного опыта научно-исследовательскими 
ветеринарными учреждениями, сельскохозяйственными вузами, 
ветеринарными и агрохимическими лабораториями, ветеринар- 
ными специалистами и зоотехниками колхозов и совхозов по 
контролю качества кормов и состояния обмена веществ у жи- 
вотных установлено, что обследовать корма в хозяйствах необ- 
ходимо 2 раза в год: 1) до начала зимне-стойлового содержа- 
ния и 2) во второй его половине, т. е. после 6—7-месячного хра- 
нения заготовленных кормов. 

Состояние обмена веществ у животных, что характеризует 
полноценность кормления, необходимо определять по ‘модель- 
ным животным стада. 

В модельную группу выделяют наиболее типичных животных 
в количестве: коров, нетелей, телок, телят — по 7—10% их об- 
щего поголовья в хозяйстве, овец — 2—3% общего числа маток 
или ремонтных ярок, свиней — 7—10%, ремонтного молодня- 
ка — 5—10%, кобыл — 10%. Быков-производителей и ремонт- 
ных бычков, баранов и ремонтных баранчиков, хряков, жереб- 
(ов и молодых племенных жеребчиков, а также производителей 
на станциях искусственного осеменения обследуют поголовно. 

Коров лучше исследовать в сентябре-октябре при оптималь- 
ном уровне обмена веществ и в предкризисный период состояния 
обмена — с января по апрель. В это время обязательно нужно 


показателям, 











контролировать состояние обмена веществ у коров и нетелей за 
295 месяца до отела. 

Для контроля восстановления функции организма в летний 
период коров желательно обследовать также в конце июня — 
первой половине июля: 


Ремонтный молодняк можно также обследовать дважды — 
осенью и ранней весной, а телят — В возрасте около 2и 4—6 
месяцев. 

Супоросных свиней обычно обследуют на 3—4 месяцах бере- 
менности и при кормлении поросят, учитывая напряженность 
обмена веществ в их организме в этот период. 


Овец лучше обследовать осенью перед началом случки или 
искусственного осеменения и за 1—1,5 месяца до окота. 

Племенных кобыл обследуют весной и осенью. 

Результаты исследования кормов, органов и тканей животных 
лают возможность руководителям, зоотехникам и ветврачам 
осуществлять на научных основах кормопроизводство, кормление 
животных, в том числе рационально ВВОДИТЬ В рационы витамины 
И микроэлементы, а также предупреждать заболевания жЖивотТ- 
ных, возникающие вследствие неполноценного кормления. 


Настоящее методическое руководство по анализу кормов, ор- 
ганов и тканей животных, второе, переработанное и дополнен- 
ное издание, представляет собой сборник основных (зоогигиени- 
ческого направления) методов ‘лабораторных исследований в 
ветеринарии. В нем изложены не только методы, давно уже при- 
меняемые в ветеринарных лабораториях, но и довольно широко 
представлены современные физико-химические методы анализа, 
основанные на последних достижениях физики, электрохимии и 
›адиоэлектроники. 

В книге даны основы ийолярографии, фотоколориметрии, 
пламенной фотометрии, рН метрии, электрофореза и их приме- 
нение в биологических исследованиях. Нашел также отражение 
многолетний опыт работы лаборатории зоогигиены Сибирского 
научно-исследовательского ветеринарного института по анализу 
кормов, органов и тканей животных. 

Руководство состоит из 10 разделов, в которых освещены 
вопросы качественной оценки кормов и контроля обмена ве- 
ществ у животных в целях профилактики заболеваний, вызывае- 
мых его нарушением, организация лаборатории, ее оборудова- 
ние, правила обращения с приборами, отбора проб кормов, ор- 
ганов и тканей животных И их подготовки К анализу. Даны 
классификация, расчеты и техника приготовления растворов, 
применяющихся в весовых, объемных и физико-химических оп- 
ределениях, сведения об индикаторах и правила их выбора при- 
менительно к конкретному случаю анализа. 

Изложены методы зоогигиенической оценки кормов, воды, а 
также методы определения качества силоса, в том числе и его 

















кислотного состава, определения белковых веществ, витамино 
макро- и микроэлементов в органах и тканях животных. 7 

Книга предназначена для работников ветеринарных и агро- 
химических лабораторий, ветеринарных врачей, агрономов, 
зоотехников и научных работников, занимающихся вопросами 
исследования кормов, органов и тканей животных в целях улуч- 
‚тения качества производства кормов, рационализации кормле- 
ния животных и профилактики их заболеваний. 

Для правильной оценки результатов исследований кормов, 
органов и тканей животных, в целях контроля и нормализации, 
состояния обмена веществ, в конце книги приведены справоч- 
ные таблицы, а также раздел по статистической обработке опыт- 
ных данных. 

Мы будем весьма благодарны всем, кто пришлет нам свои 
замечания по настоящему руководству в целях дальнейшего 
совершеиствования методов исследования кормов, органов и 
тканей животных на наличие в них белка, минеральных веществ 


и витаминов, что является необходимым для диагностики и про- 
филактики заболеваний животных и ПТИЦ. 























ОБОРУДОВАНИЕ ЛАБОРАТОРИИ 
[1 


АБОРАТОРИЯ для исследования проб кормов, органов и 

тканей животных может быть оборудована в специальном 

или приспособленном помещении. Хорошая освещенность 
(!:8—1: 10), умеренная температура (15—18?) и надежная 
вентиляция обеспечивают условия для работы. В лаборатории 
необходимы вытяжной шкаф со специальной тягой, водопровод 
и канализация (слив). В помещении должно быть сухо, чтобы 
предохранить от порчи оборудование, приборы и реактивы. На 
окнах желательно иметь плотные закрывающиеся шторы, при 
помощи которых регулируют освещенность помещения, так как 
яркий свет изменяет свойства некоторых веществ. Настольные 
электрические лампы должны быть с абажурами. 

Электросеть оборудуется распределительным щитком; ру- 
бильники и штепсели предназначаются для переносных ламп и 
кагревательных приборов; в необходимых местах помещения 
устанавливаются розетки. 

Если отопление печное, то топку устраивают со стороны ко- 
ридора. Е Е 

Для вентиляции помещения устраивают фрамуги и форточ- 
ки, а еще лучше — специальный вентилятор с механическим 
приводом. - 

С летучими, пахучими, дымящими и ядовитыми веществами 
работают только в вытяжном шкафу (рис. 1). Три стенки вы- 
тяжного шкафа в верхней половине имеют застекленные рамы, _ 
нижние половинки которых поднимаются кверху, открывая до- 
ступ внутрь для производства анализов. Шкаф оборудуется вен- 
тилятором с мотором мощностью не более 0,4 кат. Усаннниа и 
Условия работы с вентилятором описаны в его техническом пас 
порте. : = з 








Скорость движения воздуха внутри шкафа должна б 
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а : = при открытых дверцах она увеличиваете 6 
<> смсек. помещать шкаф лучше у стены напротив ой 
вери или форточки, чтобы создать допол; ее 





( лнительную вен 
чтобы вытяжной шкаф удал; 
газообразные и парообраз 
о возможно, если он ге] 
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лабораторного помещения все 
ходы химических реакций. Эт 
хорошо работает вентилятор. 
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Рис. 1. Вытяжной шкаф 


В лаборатории должен быть водопровод с подведенными к 
каждому рабочему месту водозаборными кранами и ракозина- 
ми. Лучшими считаются раковины шамотные кремовые или бе- } 
лые. Можно пользоваться и чугунными эмалированными, но они 
хуже, так как эмаль разъедается реактивами, особенно щелоч- 
ными, и раковины быстро ржавеют. Под раковиной должен быть 
сифон, преграждающий газам, образующимся в сточных трубах, 
путь в помещение. 

Около каждой раковины ставится автоматически открываю- 
щееся ведро для отбросов. В раковины нельзя выливать раство- 
ры с осадками или дурно пахнущие вещества и концентрирован- 
ные кислоты и щелочи. Особенно нужно следить за тем, чтобы в 
них не попадала ртуть, так как она быстро разрушает водопро- 
водные трубы. После того, как в раковину вылит какой-либо 
раствор, ее тут же нужно хорошо промыть водои. Если в рако- : 
вину случайно вылили раствор кислоты, щелочи, дурно пахну- \ 
щих веществ, то необходимо пустить струю воды на 5—10 мин. 
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Водопроводный кран должен находиться выше дна раковины не 
менее чем на 50 см, чтобы под Ним вмешалась лабораторная 
посуда. На кран навинчивается медная насадка. к которой прн- 
крепляются водоструйные насосы и холодильники. 

В лаборатории должна быть соответствующая мебель: столы, 
стулья, шкафы ит. д. 

Лабораторный стол (рис. 2) является основным видом мебе- 
ли, он должен иметь шкафчики и выдвижные ящики. Сбоку У 
поперечной стенки стола устраивается раковина и подводится 
вода. Сверху на столе устраиваются полочки, на которые ста- 
взят наиболее ходовые реактивы. Лабораторные столы делают 
различных размеров. Они бывают односторонние или двусто- 
ронние. В первом. случае их помещают у стены, во втором — 
иссредике комнаты. 

С каждой стороны лабораторный стол может иметь несколь- 


ко рабочих мест, длина каждого должна быть не меньше 1,25 м. 
Высота стола 0,8—0,9 м, чтобы на нем можно было легко рабо- 
тать стоя или сидя на высоком табурете. Глубина рабочего ме- 
ста 0,4—0,5 м, высота полок на столе — около 0,4 м. Края 





Рис 2. Лабораторный стол 


крышки стола не должны свисать над шкафчиками. Это предох- 
равняет посуду от излишнего боя, который иногда бывает при 
торопливом вынимании ее из шкафчиков. Окрашивается лабора- 
торный стол масляной краской. Крышка покрывается . сверху 
керамической плиткой, линолеумом или, в крайнем случае, чер- 
ной матовой краской. Для того чтобы вода из раковины не 
брызгала на рабочее место, устанавливается защитный фанер- 
ный или металлический щит. Во время работы необходимо вы- 
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для данной работы, содержать его в образцов 
едкие вещества, как кислоты 
подложенные под них стекла. 


Приборы и реактивы должны находиться на столе и его по- 
почках постоянно на своих местах. В ящиках и шкафчиках нель- 
зя хранить посторонние предметы. 

лаборатории должны быть и обычные столы с ящиками. 


У одной из стен, вблизи окна, на кронштейнах устраивается сто-- 
лик для аналитических весов. 


пили, напильники, сверла, пробкомялка и д 
У одной из. стен лаборатории 
стол длиной 1,5—2 м, шириной 0,5 м 
ду ножками стола размещаются две 


р. 
помещается титровальный 
и высотой 0,8—0,9 м. Меж- 


_ МЮ 
полки, куда ставят исполь 


ИВ 
вито 
ВЫ 
о 
ть 


гое проходит трубочка в нижний к 
отверстие — трубочка, соединенная с 
кой. 

Шкафы для реактивов и посуды должны быть невысокими, 
чтобы нужные предметы можно было доставать без лестницы 


или табуретки. Глубина шкафа нё больше 0,4—0,5 м, длина 
его — 1,5—29 м. 





ПОМЕЩЕНИЯ 














В лаборатории необходимо иметь помещение, в котором из- 
мельчают пробы кормов, органов, тканей животных и устанав- 
ливают муфельные печи для сжигания проб, а также моечную и 
кладовую. В моечную устраивают дверь непосредственно из ла- 
боратории. Раковина для мытья посуды отличается от обычных 
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большими размерами и имеет четырехугольную Форму, дно ее мА 
плоское, почти горизонтальное. Над раковиной устанавливаюг м %, 
металлический зонт, с тем чтобы газы. выделяющиеся из про- | м й 
мываемых приборов и посуды, не распространялись по моечной № 
и не проникали в лабораторию. Примерные ры раковины: И 
длина — 0,7 м, ширина — 0,4, высота — 0,25 м. - онт над рако- м о 
виной устраивается возможно ниже, но так, чтобы и я Ра Си \) | 
мыть посуду. Сбоку от раковины к стене Я = аи ый и й 
закрепляется, деревянный щит длиной 0,7— р и А 
0,7—0,6 м с косо набитыми на него деревянными зу . у \ 
и, 
10 ох ` 
и х 
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наклона зубьев примерно 25°, длина их 19 см. На эти зубья по- 
мешают вымытую посуду для просушки. Полотенцем вымытую 
посуду вытирать нельзя, так как после этого на ней остаются 
маленькие ворсинки, волоконца. 

В моечной устанавливается аппарат для получения дистил- 
лированной воды, запас которой необходим для анализов. 

В кладовой, вдоль стен, устраивают открытые стеллажи для 
хранения запасной посуды, аппаратуры и отдельно от них — ре- 
активов. Длина, высота, ширина 
стеллажей зависят от размеров по- 
мещения. 

При хранении реактивов необхо- 
димо соблюдать следующие прави- 
ла. Совершенно недопустимо хра- 
нить химические вещества без 
этикеток или надписей с точным 
названием их или химических фор- 
мул. Временно допускается надпи- 
сывать обозначение вещества воско- 
вым цветным карандашом на склян- 
ке с тем, чтобы в ближайшее время 
заменить эту надпись этикеткой. 

Раз в месяц все реактивы просмат- 
ривают. Если при осмотре обнару- 
жится, что на некоторых склянках 
этикетки отпали, то их немедленно 
заменяют новыми. При невозмож- 
ности определить вещество. в.склян- 
ке без этикетки, его уничтожают. 
Хранятся химические вещества 
только в стеклянных банках, обяза- 
тельно закрытых пробками. Лучше : 
всего, если пробки также стеклян- рис. 3. Установка для тит- 
ные, притертые или пришлифован-- рования 
ные. В крайнем случае допустимы г 
корковые или резиновые (для щелочей) пробки. Горловины 
банок с реактивами, закрытых корковыми пробками, обяза-. 
тельно заливают парафином или воском. Это, в первую очередь, 
необходимо при хранении пахучих и легко разлагающихся 
веществ. = : з 
Концентрированные кислоты (серная, соляная, азотная), а 
также щелочи (едкий натр, едкий кали) хранят в специаль- — 
пом помещении, а текущий запас — В нижней части вытяжного = 
иткафа. ре а - 
Ядовитые вещества: соединения ртути, мышьяка, цианистые. 
и др., а также огнеопасные — фосфор, сероуглерод, бензин, 
эфир — хранят отдельно. ‘от других реактивов. Ядовитые ве* 
`щества лучше держать в сейфе. Хранить огнеопасные вещества, 


>: 



























в большом количестве, например, 
тылей с эфиром, бензином и пр., 
ально оборудованном погребе. 


ЛАБОРАТОРНОЕ ОБОРУДОВАНИЕ И ПОСУДА 


В лаборатории ис 
пользуется сп 
пе у ‘специальная химическая посу- 
да из с рфора. Для некоторых работ применяется так- 
же кварцевая и платиновая посуда. 
Химические стаканы бывают разного объема: наибо- 
лее Е — емкостью 100, 150, 250 и 500 мм. 
Е олбы (рис. 4) бывают плоскодонные с узкой и широкой 
орловиной, конические, круглодонные. Наиболее распростране- 


разрешается ТОлько В Специ- 





Рис. 4. Колбы плоскодонные, круглые и конические 


ны колбы плоскодонные, круглодонные употребляются для ра- 
бот с нагреванием (на водяной бане или пламени), конические 
(с носиком и без него) — для титрования и нагревания. Круг- 
лодонные колбы с отростком (колба Вюрца) служат для пере- 
гонки. Колбы толстостенные с коротким отростком (колба Бун- 
зена) изготовляются из простого стекла. Употребляются они 
при фильтровании с разрежением воздуха. 

Пробирки бывают различных видов: обычные химичес- 
кие, центрифужные и другие. Их используют для работы с не- 
болышими количествами растворов и сухих. веществ. В лабора- 
тории надо всегда иметь достаточный запас чисто вымытых су- 
хих пробирок и хранить в чистых ящиках шкафов или столов. 

В лаборатории должиы быть различных размеров часовые 
стекла. Они употребляются для выпаривания небольших ко- 
личеств жидкостей, взвешивания негигроскопических веществ, 
прикрывания колб, стаканов и т. п. Е 

Кристаллизаторы изготовляются из тонкого или 
обыкновенного стекла. . ны 

Чашки Петри состоят из двух низкоосртных аа ННых 
крышечек: верхняя крышечка большего диаметра и покрывает 
собой нижнюю. Они применяются для посевов различных мик- 


робных культур. 
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несколько баллонов или бу. 









ы 













Воронки делают из обыкновенного стекла. Употребляют- 
ся они для фильтрования и переливания жидкостей. Размеры 
воронок различные. Лучшими считаются те; у которых конус об- 
разует с горизонтальной плоскостью угол в 60°. Конец трубки у 
воронки обычно срезан наклонно, чтобы улучшить формирова- 
ние капель фильтрующейся жидкости. Воронки с шариком нри- 
меняют при фильтровании через стеклянную или гигроскопиче- 
скую вату. Когда через воронку фильтруют насыщенный раст- 


вор, то трубку воронки отрезают под самым конусом. 


Рис 5. Цилиндры мерные и мензурки 


Делительные воронки бывают различной емкости и формы. 
Они применяются для разделения двух несмешивающихся жил- 
костей. Закрыв кран, наливают жидкость в резервуар воронки, 
затем ее закрывают притертой пробкой, хорошо, но осторожно, 
зстряхивают и дают отстояться до. тех пор, пока жидкость не 
разделится на два слоя. После этого через кран спускают ниж- 
ний слой в подставленную посуду, а верхний — остается в ре- 
зервуаре воронки. 

Стеклянные цилиндры рис. 5) — это толстостенные 
сосуды цилиндрической формы разного размера с пришлифо- 
ванными крышками или без них. Цилиндры имеют емкость 5, 10, 
25, 50, 100, 250, 500 и 1000 м4. Употребляются они для прибли- 
женного отмеривания растворов, как и мензурки, представ- 
ляющие собой конусовидные стеклянные сосуды с делениями- 
Цилиндры и мензурки не применяют, если необходимо измерить 
объем раствора для анализа. . 
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Различные ба нки и склянки применяются для храце. 
ния веществ. В банках хранят твердые и сыпучие вещества, в 
склянках — жидкости. Часто банки и склянки делают с притер- 
тыми пробками, что необходимо для веществ. притягивающих в - 
себе влагу (гигроскопичных), например хлористый кальций. 
медный купорос, серная кислота и т. п. Такая же посуда с при: 
тертыми пробками нужна и для веществ настойких (например 
солеи сернистой кислоты). Нередко притертую пробку заедает, 
ее трудно вынуть. В таком случае, держа склянку или банку 
в руке, нужно постучать горлышком ее (недалеко от пробки) по 
краю стола, вращая при этом склянку; можно слегка нагревать 
горлышко на пламени спиртовой горелки, также вращая склян- 
ку (для равномерного нагрева). Нельзя нагревать склянку или 
банку с легко летучим или огнеопасным веществом (эфир, бен- 
зин, сероуглерод и т. п.). Нужно следить за тем, чтобы на шли- 
фованных поверхностях пробки и горлышка не было налетов ве- 
ществ. В противном случае пробку, как правило, «заедает». 
Склянки и банки иногда делают из оранжевого стекла. В 
оранжевой посуде хранят нестойкие и светочувствительные ве- 
щества. Соединения йода, серебра, крепкую азотную кислоту 
нужно хранить в посуде из. желтого стекла. Если нет такой по- 
суды, склянку (или банку) из прозрачного белого стекла можно 
зачернить асфальтовым лаком. Перед этим необходимо тщатель- 
но отмыть ее снаружи от жирных налетов, а затем просушить. 
Бюксы, или стаканчики для точного взвешивания веществ, 
бывают различной формы и размеров. Они закрываются при- 
шлифованными крышечками. Перед употреблением бюкс тща- 
тельно моют, высушивают в сушильном шкафу, охлаждают в 
эксикаторе, а затем взвешивают вместе с крышечкой. Крышку 
снимают и помещают обратно только пинцетом. 
Капельницы применяются в том случае, когда нужно 
прибавлять жидкость каплями (например, растворы индикато- 
ров). 
Хлоркальциевые трубки служат для очистки и 
осушки воздуха, проникающего в сосуд. Вымытую и высушен- 
ную трубку заряжают так: в нижний, меньший шарик, `помеща- 
от немного гигроскопической ваты, на него насыпают прокален- 
ный хлористый кальций или натронную известь и сверху! опять 
закрывают небольшим слоем ваты. В О-образные трубки прока- 
ленный хлористый кальций или натронную известь насыпают 
так, чтобы вещество заполнило немного оба колена трубки. 
Сверху в то и другое колено кладут гигроскопическую вату. 
Холодильники бывают горизонтальные и вертикальные. 
Они применяются для охлаждения паров при перегонке жидко- 
стей. Наиболее удобен стеклянный холодильник Либиха. 
Водоструйные насосы — приборы для разрежения 
воздуха. На верхний конец насоса надевают каучуковую трубку, 
другой конец которой присоединяют к водопроводному крану. 


и 


Действие основано на том, что вода, вытекающая под давлени- 
ем из крана. поступает в суженое место насоса и создает в нем 
разряжение. Прежде чем присоединить водоструйный насос к 
прибору, нужно проверить его действие. Для этого, пустив воду 
из крана, прикладывают пален к открытому концу отростка 
При хорошем действии насоса палец присасывается к отростку 
и отрывается от него с усилием. Если нет водопровода, чтобы 
получить разрежение, можно применять другие насосы, имею 
шиеся в продаже, например масляный насос Комовского. Опи- 
сание и инструкция но эксплуатации прилагаются к насосу. 


Рис 6. Колбы мерные 


Мерная посуда. Мерные колбы (рис. 6) бывают раз- 

личной емкости. В верхней части шейки они имеют кольцевую 

ограничивающую черту. Объем колбы обозначен на стенке. 
Он выверен при определенной температуре воздуха, обычно при 
20°. Колбы нужно наполнять так, чтобы нижний край мениска 
жидкости пришелся на кольцевую черту горлышка. Закрывают- 
ся мерные колбы пришлифованными пробками. 

Бюретка представляет собой длинную (до 1 м) трубку, 
имеющую в нижием конусе сужение. На стенках ее нанесены 
деления, по которым можно отсчитывать объем с точностью До 
0.1 мл. Бюретки градуируются на 10, 25, 50 и 100 мл. Они бы: 
вают с краном и без крана. Без достаточного навыка легче 

_ пользоваться бюретками © краном. Бюретка без крана имеет 
стеклянную трубочку © оттянутым концом, присоединенную К 
_ ней резиновой трубкой, ‘снабженной пружинным зажимом, ко. 

_торым регулируется выпускание раствора из бюретки. 
_  Пипетки (рие. 7, 8), — это трубочки, которые имеют посе- 
`редине шаровой резервуар. Они бывают емкостью ст 1 до. 


л, которая обозначается на наружной поверхности стенки. 








В верхней части пипетки есть кольцевая черта, ограничиваю 
измеренный объем, Кроме того, имеются пипетки с делениями 
позволяющие точно отмеривать нужное количество жидкости ’ 

Надо обращать внимание на то, чтобы мерная черта в верх 
цей части пипетки была нанесена не слишком близко К ге - 
му концу, иначе при заборе жидкости можно легко засосать её в 
роет. 

Нипетки изготовляются“и с предохранительным шариком у 
верхнего конца. Имеются еще, так называемые, микропипетки с 
делениями в 0,01 мл; они позволяют отмеривать малые количе- 
ства жидкости. 


щая_ 

















Рис. 7. Штатив - Рис. 8. Наполнение пипетки 
с пипеткамя и выливание жидкости 


Палочки и трубочки различной длины и диаметра про- 
даются в магазинах лабораторного оборудования на вес. Что- 
бы приготовить палочку или трубочку нужной длины для рабо- 
ты, ее надпиливают треугольным напильником и обламывают. 
Глубина запила должна быть такой, чтобы палочка’ переломи- 
лась в нужном месте при небольшом нажиме, в противном слу- 
чае можно поранить руку, а палочку сломать не на том месте, 
где сделан надрез. При резании трубочки надо применять еще 
меньше усилий, иначе ее можно легко раздавить. Затем концы 
отпиленных палочек или трубочек оплавляют в пламени газовон 


горелки или спиртовки. 
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Если для работы нужна согнутая трубочка, то берут пря- 
мую трубочку за концы обеими руками, вводят се в пламя го- 
релки и, вращая, держат до размягчения места сгиба (рис. 9) 
Затем сгибают ее на нужный угол, вынимают из пламеки и, дер- 
жа в руках, дают остыть, пока можно будет взять за согнутое 
место рукой. При сгибании трубки пламя горелки должно быть 








Рис. 9. Изгибание и оттягивание трубок 


как можно более широким. Это очень важно: если поверхность 
огня неболыная, то внутренняя стенка трубочки при сгибании 
вминается, а это уменьшает ее просвет, и в этом месте стекло 
делается очень хрупким и легко разламывается. 

Для лабораторной работы часто бывают нужны трубочки с 
«оттянутыми» или запаянными концами. Оттягивание вначале 
производится так же, как и сгибание. Но как только руки, дер- 
жащие трубочку, начинают ощущать ее податливость, слабыми 
усилиями растягивают ее в разные стороны. Трубочка в размяг- 
ченном месте разрывается на лве, а отверстия запаиваются. 
Чтобы получить оттянутый конец, надо, когда трубочка совсем 
остынет, осторожно отпилить острый 
конец напильником и затем оплавить. 

Из фарфоровой посуды в лабора- 
тории часто применяются чашки, тиг- 
ли, ступки. 

Фарфоровые чашки бывают 
разных размеров. В них обычно про- 
изводят выпаривание, преимуществен- 
но на водяной бане, а иногда и на 
пламени горелки. В накаленную 
чашку так же, как и в другую посу- 
ду, нельзя лить холодную воду, чтобы 
она не лопнула. р 

Тигли (рис. 10, 11) применяются для прокаливания или вЫ 
сушивания веществ, Они бывают с фарфоровыми крышечками. 

Ступки с пестиками (рис. 12) применяются для раз- 
мельчения, растирания крупных кусков и кристаллов, но не раз- 
бивания их. 





Рис. 10. Тигли 
фарфоровые 


ТР 









Металлический штатив состоит из массивной чугун 
ной доски и прочно прикренленного к ней железного длинного 
“ у 


стержня, на котором прикрепляются особыми муфтами с вин- 
тами зажимы и кольца (рис. 13). 





Рис. 11. Тигельные щипцы 


Зажимы служат для укрепления на штативах бюреток и 

другой посуды. Ланки зажимов покрыты изнутри пробковыми 

или резиновыми прослойками, чтобы предохранить стеклянную 
| посуду от раздавливания. 





Рис. 12. Ступки фарфоровые 


Сетки бывают квадратной формы, медные или, чаще, же- 
лезные, в середине которых имеется асбестовое покрытие. Бла- 
годаря огнестойкости и малой теплопроводности асбест предо- 
храняет посуду от чрезмерного нагревания. 

Резиновые трубки служат для соединения частей при- 
бора. Они бывают различного диаметра и с разной толщиной 

$ стенок. При диаметре трубки 5 мм толщина стенки должна быть 

| не более 1 мм. Трубка, изготовленная из резины высокого каче- 
ства, хорошо растягивается без хруста. Перед использованием 
трубку надо проверить, не имеет ли она на поверхности трещин. 
Когда резиновую трубку надевают на стеклянную, необходимо, 
чтобы последняя имела гладкий оплавленныи конец. Резиновую 

| трубку держат руками у самого конца ее и надевают не прямо, 
а несколько наискось, предварительно смочив водой. 
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Для резиновых трубок имеются зажимы двух типов: Мора 

; дн Гофмана 3 (рис. 14). Чаще употребляются зажимы Мора. 
Пробки бывают КОР резиновые, деревянные, стеклян- 
ные. Деревянные пробки неупруги и потому мало употребитель- 
ны. Перед применением корковую пробку кипятят минут Ю в 
воде, после чего она делается 

очень мягкой и эластичной. 

Если и после кипячения проб- 

и `- ка не входит в отверстие по- 

суды, тогда ее обжимают 

7 пробкомялкой. Резиновые 
пробки обжимать не нужное. 
Если резиновая пробка долго 
находится в горлышке прибо- 
ра, то она «пристает» к стеклу 
и портит посуду, так что  от- 
мыть ее бывает почти невоз- 
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Рис. 14. Зажимы: 


Рис. 13. Штатив лабораторный с 1 — винтовой зажим; 2 — винтовой зажим 
держателем: < откидной планкой 3— пружинный 
4 — чугунная подставка; 2 — стержень; 3— зажим 


ибо- 
можно. Этого не следует забывать, и резиновых пробок в пр 


о: 
ности оставлять Не над —— 

— е о вальная бумага. В т химических ла 
бораторий применяется белая и Нат вырезают 
Фильтр делают следующим ‚зом. т 
квадрат р личиной соответствующей диаметру Е я Но 
дывают "дважды по пунктирам, как показано ЕЕ р ее. 
лучивитийся меньший квадратик из т — оО отогнуть 
зают по дуге от противоположных углов. 6сл 2 





один слой бумаги, то получится конус, © одной стороны из одно. 
Го слоя. а с другой — из трех слоев бумаги. Этот конус вклады. 
вается в воронку для фильтрования. ь 

Для химических анализов применяют ооеззоленные фильтры. 
Ови продаются пачками и бывают разного диаметра. На об. 
ложке пачки обозначается вес золы данного фильтра. В прода- 
же обеззоленные фильтры бывают трех видов, которые обоз- 
начены красной, белой и синей лентой. В фильтровальной бума- 
те с красной лентой поры большего диаметра, а с синей лен- 
той — поры очень малого диаметра. Величина пор определяет 
скорость фильтрования. 


Рис. 15. Приготовление складчатого фильтра 


На рисунке 16 показано, как надо сливать жидкость на 
фильтр, а на рисунке 17 — фильтрование под вакуумом через 
стеклянный фильтр. РР - 

Промывалка (рис. 18) — это колба емкостью 250 или 
500 мл; закрывается корковой или резиновой пробкой, в кото- 
рой просверлено два отверстия. Через одно проходит почти до 
дна колбы стеклянная трубка (жидкостная), согнутая под ост- 
рым углом, через другое— стеклянная трубка (нагнетательная), 
согнутая под тупым углом и оканчивающаяся в колбе почти пох 
пробкой. На наружный конец первой стеклянной трубки надева- 
ют небольшой кусочек (длиной 1—2 см) резиновой трубки. 
снабженный стеклянным наконечником. 

Эксикатор предназначается для медленного высушива- 
ния различных материалов или для хранения обезвоженных ве- 
тцеств, чтобы они не поглощали влагу. Для этой цели на дно 
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6 Фильтрование . 17. Фильтрование под вакуумом через стеклянный Рис. 18. Промывалка 
‚ растворов фильтр 





эксикатора помещают прокаленный хлористый ка с 

крепкую серную кислоту. На плечики, в месте первой Или 
части эксикатора в верхнюю, кладут особый фарфо ой Нижней 
дыш с несколькими отверстиями. Сверхуэксикато Ровый ВКла: 
пришлифованной (по краю} крышкой. Чтобы —— закрывают 
ла эксикатор плотнее, ее края смазывают на Закрыва. 
крывании крышку не поднимают, а сдвигают в ет м. При от. 
{9). Также поступают и при закрывании. —— (рис, 


20. Электрический су- 


Рис. 19. Открывание крышки экси- 
шильный шкаф 


катора 


Сушильные шкафы (рис. 20) используются для высу- 
шивания исследуемых проб и посуды. Они бывают с одинарными 
и двойными стенками. Необходимая температура в сушильных 
икафах достигается путем нагревания их с помощью газа, го- 
рячей воды или электроэнергии. На верхней крышке шкафа есть 
два отверстия: одно для выхода паров удаляемой из проб воды, 


‚другое — для закрепления термометра. Внутри шкафа имеются 
иями. Во вре- 


одна, две, иногда и три полки с круглыми отверст 
мя работы необходимо следить за температурой внутри шкафа 
по термометру. Температура тем выше, чем ниже находится 
полка, т. е. чем она ближе к нагревателю. В большинстве при- 
'меняемых сушильных шкафов имеются автоматические терморе- 
гулятеры. 

Ареометры — приборы для измерения удельного веса 
жидкостей. Ареометр представляет собой стеклянную, запаян- 
ную с обоих концов, трубку с расширением, в нижней части вх 
порой находится ртуть или свинцовая дробь. В верхней, узкой 
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власти трубки, находится бумажная шк . 
во удельному весу больше и Е градуирует- 
одяная баня (рис. 21). Если что-либо наг 

при температуре, не превышающей 100°, то польз а надо 
баней. Водяная баня — это металлическая не т ВОДЯНОЙ 
латунная, посуда с электрическим ля о а или 
Крышка водяной бани состоит из нескольких = огревом. 
колец, что дает возможность регулировать величин а. 
В соответствии с применяемой посудой, которая а 
поставлена на баню. В баню наливают воду так а - ыть. 
него края оставалось сантиметра тре Нагреваемый сосуд == 
вится на кольцо соответствующего размера. Есть бани © авто- 
матическим регулятором уровня ВОДЫ. 





Рис 91. Бани водяные: А — баня, подогреваемая горелкой, 
Би В электрические водяные бани: 


1— корпус бани; 2— электроплитка; 3 — конфорка; 4 — внлка включения; 


5 — воронка для добавления воды 


Муфельная печь (рис.-22) = прибор для сухого 030- 
ления определяемых проб или для прокаливания осадков при 
выполнении весовых анализов- Муфельная печь снабжена ре- 
остатом для регулирования электронагрева. Температура в ней 
может достигать 700—1000°. До предельной температуры печь 
нагревается примерно через час. Определить температуру В 
печи обычным термометром нельзя. Для этой цели применяются 
так называемые конуса Зегера — столбики из определенного ве- 
щества, которые плавятся при заранее известной температуре. 

Горелки. Для нагревания и кипячения раствора В лабо- 
ратории (кроме электроплиток) широко применяют спиртовые» 
газовые или керосиновые (примуса) горелки. а ыы 

Спиртовая горелка может быть применена для большинства 
работ. Она дает спокойное, безопасное, равномерное, 963_ 
ти пламя. Спиртовая горелка очень проста в обращении, одна” 
ко, требует постоянного надзора. Если верхняя поверхность то” 
релки нагрелась до такой степени, что к ней нельзя. рироСнУ. о — 
ся рукой, ее надо немедленно потушить, над зколпачо“. 
















Нельзя задувать пламя, так как это может привести к воспла. 
менению спирта в резервуаре. 

Йз газовых горелок наибольшее распространение получила 
горелка Теклю. Ее боковой отросток служит для присоединения 
горелки посредством резиновой трубки к источнику газа. При- 
ток газа регулируется винтом. Если винт ввернуть до отказа, 
доступ газа в горелку полностью прекращается. Приток возду- 
ха регулируется вращением муфты, насаженной на трубку го- 
релки. Для устойчивого положения горелка снабжена массив- 
мой подставкой. 























Рис 22. Печь муфельная 


Термометры, применяемые в лаборатории, рассчитаны 
ва различные диапазоны температур. Стеклянные термометры 
не могут применяться для измерения температур, превышаю- 
щих 3007. . Е 

Барометр — прибор для измерения атмосферного дав- 
ления или давления воздуха и газов, применяемых для различ- 
‘пых целей. В лабораториях используются металлические баро- 


Ра 


‚метры-анероиды, а также ртутные барометры. 


ВЕСЫ И ВЗВЕШИВАНИЕ 


Весы бывают различного назначения, а слеловательно, и раз- 
личного устройства. 

Наиболее просто устроены весы аптекарские. При работе 
их подвешивают на штативе или специально изготовленной под- 
ставке. Большой точности на этих весах получить нельзя, взве- 
шивать на`них можно грузы не больше 200 г. 


к: 
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„убого взвешивани бол От 
] и ты ЕЮ = п колачеств веществ с 
предельн = ры г применяются обычные магази! 
че чашечные г Е нагрузки весов 4—5 кг. т 
Пр! более то том исследовании применяются весы точные — 
техно-химические и аналитические. Их устанавливают на про‘ 
ные подставки, устроенные на цементированных инбах. 8 
кронштейнах, вмонтированных в капитальную стену. Весь в 
щают подальше от вытяжного шкафа и раковины, так как газы 
и брызги воды отрицательно влияют на их точность. Лучше, ес- 
ли под весовую оборудуется специальная комната. Е 
Технохимические весы имеют массивный стержень, укреп- 
ленный на деревянной подставке. Коромысло весов опирается 
острием треугольной призмы на опорную стальную пластинку, 
укрепленную На колонке. На призмах же покоятся и сережки, 
ва которых подвешены чашки. Призмы — стальные, с острым 
ребром; если они заржавеют, то весы не будут давать точных 
езультатов. Поэтому время от времени их надо просматривать, 
ать промасленной, а затем сухой тряпочкой и ке допу- 
скать коррозии. Технохимические весы имеют арретир — при-. 
способление, поднимающее коромысло и сережки, когда весы 
находятся в нерабочем состоянии, благодаря чему лучше сохра- 
няются призмы. Арретир приводится в действие рычагом. На 
технохимических весах можно взвешивать с точностью до 0,01 г. 
Предельная нагрузка — До 500 г. 
Аналитические весы — основной инструмент химика-анали- 
тика. Каким бы методом не выполнялся анализ, первой опера- 
пией является взятие навески анализируемого вещества, т. <. 
химический анализ начинается взвешиванием на аналитических 
весах. Это очень чувствительный прибор, позволяющий взвеши- 
вать с точностью до четвертого десятичного знака (до 0,0001 г). 
Точность и продолжительность работы весов зависит от строго- 
то соблюдения правил пользования ими и техники взвешивания. 
В основе устройства аналитических весов лежит принцип 
равноплечевого рычага первого рода. Условием равновесия та“ 
кого рычага является равенство моментов обоих плеч, т. ©. сит 


Мо. Момент силы равен произведению силы на плечо ее ПР 
жения к точке опоры: М = 21, следовательно, условие равнове 
Ей = Е. Сила веса Ё равна 


сия может быгь записано так: 

массе 7, умноженной на ускорение силы СТИ 9, м. 
топ =тья. Сокращая В полученном равенстве Ч иди т 
по условию, поскольку рычаг равноплечий), получим, В 
вием равновесия является равенство масс (ти = ея — ой 
дут находиться в равновесии, если’ масса равновесок удет р: 


: массе, 

на массе взвешиваемого предмета. Так как сила равна м 

(в данном случае — на ускорен т 
Е 








протир 


умноженной на ускорение т а 
ея > в. вес те 
лы тяжести) Ё = 9, То Па -- 4 Е ЁЕ ›т. ме 
: взБеши- 
пропорционален силе тяжести. Поэтому мы говорим о 
95 


























вании вместо измерения массы. Таким образом, аналит 

7-4 у 
весы являются прибором, при помощи которого р 
сравнение масс взвешиваемых предметов и равновесок Дитя 
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Рис. 23. Аналитические весы АВ-200:_ 
1 — коромысло; 2 — центральная опорная призма; 3 — сережка; 
4 — чашка; 5 — колонка; 6 — шарнирная ножка; 7 — арретир; — 
8 — рукоятка рейтерного механизма; 9 — шкала; 9 — стрелка — 
весов 





Аналитические весы (рис. 23) состоят из таких основных ча- 
стей: стеклянной (или мраморной) плиты, на которой укреплена 
колонка с подвижным механизмом, коромысла с сережками и 
дужками, на которые подвешены чашки, арретирного и рейтер- 
ного механизмов, указательной стрелки и шкалы. 

Одной из важных частей весов является коромысло /, пред- 
ставляющее равноплечий рычаг, снабженный длинной указа- 
тельной стрелкой 10, которая дает возможность наблюдать ко- 
лебания. Для отсчета колебаний стрелки на колонке весов 5 
























































' на кронштейны, укрепленные в Ка 








лена шкала 9 с делениями. Центральное деление шка 


прикреп А 
принимают 38 нулевое. Влево и вправо от него нанесено по де- 
сять делений. 

На обоих концах коромысла находятся полированные приз- 


ны из агата, острия которых обращены кверху. На эти острия 
во время взвешивания опираются полированными призмами из 
агата сережки весов 3, на которые подвешиваются чашки 4. В 
центре коромысла, ©, нижней стороны, укреплена полированная 
трехгранная агатовая призма. Она опирается на агатовую пла- 
стинку, вмонтированную в колонку весов. Эта призма служит 
опорой коромысла. Чтобы ребра призмы не притуплялись вод 
ляжестью коромысла и чашек, весы снабжены особым приспо- 
соблением — арретиром. Закрывают арретир поворотом рукоят- 
ки 7 вправо, открывают, поворачивая рукоятку арретира влево, 
до упора. При закрытом арретире коромысло и сережки весов 
опираются на опорные рычаги, так что между остриями призм и 
опорными пластинками образуется расстояние («зазор») при: 
мерно в 0,1 мм. При открытом арретире опорные рычаги опуска- 
ются, и коромысло опирается острием центральной призмы на 
агатовую пластинку, находящуюся на колонке, а сережки агато-. 
выми пластинками опираются на острия концевых призм коро- 
мысла, и коромысло начинает совершать колебания. 

Для отвешивания тысячных И десятитысячных долей грамма 
на коромысле весов имеется шкала с делениями и нулем посре- 
лине, на которую помещают особую дугообразную гирьку, назых 
ваемую рейтером. Передвигают рейтер по шкале с помощь 0с0- 


бого стержня, находящегося над коромыслом. Стержень мо- 
жет передвигаться вдоль коромысла с помощью рукоятки 8, наз 
яре весов. На левом конце 


ходящейся справа вверху на футл > 
стержня находится крючок, которым подхватывают рейтер и пе- 
реносят на соответствующее деление шкалы. 

Для предохранения от пыли, а также чтобы не влияли токи 
воздуха на колебания коромысла во время взвешивания, весы 
помещают в застекленный шкафчик-футляр с передней и двумя 


боковыми дверцами: 
Установка весов, Весы должны находиться в отдель` 
ном помещении (весовой комнате), расположенном на северной 
олку, опирающуюся 


стороне, Их устанавливают на прочную п 
питальной стене. Если отдель- 


т быть установлены и В лабо- 





ного помещения нет, то весы могу 
ратории. При этом необходимо придерживаться следующих 
правил: весы устанавливаются в том месте, где имеется кани- 
Тальная стенка; нельзя устанавливать весы напротив окна на 
солнечной стороне, вблизи вытяжного шкафа и батареи це 

рального отопления. 
Весы должны стоять строго вертикально, что проверяют и 
имеющемуся у них отвесу. Путем вращения передних шар р=. 
27- 













} ‹ Но а МОНЫ придать нужное ве 
‚ Эпорные ножки весов ставят на 


ртикальное положь 
Ке- 
ские подставки, имеющие на ве 


специальные Металлич 


рхней стороне г: 


неболь ОЕ 
ления для острия ножек. Вы 
Определение нулевой точки весов Нуле 
гочкой (или нулевым делением) называется то деление на 
от которого стрелка весов при их - 


равновесии отклоняется в 
Ее “ Влев 
и вправо на одинаковое число делений. к: 


Нулевая точка может устанавливаться двумя способами: 

1. При выполнении аналитических работ нулевую точку 
устанавливают на центральное деление шкалы путем ‘вращения 
'арнирных грузиков, находящихся на концах коромысла. Гру- 
зики слегка вращают влево или вправо до тех пор, пока при 
открывании арретира стрелка начнет отклоняться ва одно и то 
же число делений от центрального, нулевого деления. 

2. Для оценки работы весов нулевую точку определяют по 
качаниям стрелки, не принимая во внимание первых двух-трех 
качаний как случайных. Отсчеты начинают слева и там же за- 
канчивают. Всего отсчитывают три качания: два влево и одно 
вправо. Нулевую точку рассчитывают по формуле: 

р 5 Е. дел., 
где буквой / обозначены отсчеты колебаний стрелки. Формула 
применяется, когда нулевым считают центральное деление шка- 
лы. Перед отсчетами влево ставят минус, а перед отсчетами 
вправо — плюс. =. - 

Пример. При определении нулевой точки весов но методу. 
качаний стрелки были получены следующие отсчеты: 





слева справа 
— И = 10,5 ь=8,0 
— 1 = 10,0 | 
— 10.52ж8—10_ _ — 20,5 + 16 _ 
Нева ВНЕ, —— о ам. 
4,5 


а Е ны 1,0 дел. 


на одно деление 


а чае приходится 
Нулевая точка в данном случае пр 


ального деления шкалы. - 
О и оты аналитических весов. Качество 
це 


б аналитических весов оценивается следующими пока- 
работы т 
метрами): 
зателями (парам = 
в 1) постоянством паи Ао, 
2) чувствительностью >, 
3) неравноплечностью у. : 
Постоянство показаний р 
` н 
нулевой точки их при р ро 
ределяется разностью нулевы? 


сов характеризуется смещением 
м открывании арретира, т. е. оп- 
ек при двух ее определениях. 
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вии МОЖЕ ВЗВЕ 
Вим тЕ 





’ сывают арретир, определяют нулевую точку 
Открыв: ар | я тулевую точку [,, закрывают 


определяют нулевую ‹ Е 
| кр! [ от нулевую точку Г - 
тоянство показаний находят по формуле: = 


А =, — Бо 


ароетир, снова открывают и 


Весы счит аются пригодными для работы, если смещенне ну- 
левой точки \ ао не превышает 0,5 деления шкалы. : 

Чувствительностью называется пена одного деления шка- 
лы, выраженная В мг. Определяют ее два раз при 1/10 от у 
грузоподъемности и при полной грузоподъемности весов. В Ус- 
ловиях лаборатории чувствительность обычно определяют толь: 
ко при нагрузке в 1/10 от грузоподъемности весов. Это ‘делаюг 
так: 

1) на обе чашки ставят гирьки по 19 или 90 г, в зависимости 
от грузоподъемности, и находят нулевую точку Го, методом ка- 
чаний; т 

2) посредством рейтера на правую половину шкалы коро- 
мысла дают нагрузку В ] ме и снова находят нулеву ю точку [6 

3) чувствительность $ рассчитывают по формуле: - 

1 


Г — 1% 








а: 





2) 








мг/дел. 


| На весах можно взвешивать, если чувствительность не 
превышает 0,8 мг/дел., т. е. если цена одного деления шкалы не 
лк. Фор превышает указанной величины. Неравноплечностью называет- 
е деление Ш ся неравенство плеч коромысла весов. Она выражается величи- 

“ ета ной той нагрузки в Мг, которую следует приложить к одному из 
орел о плеч коромысла для устранения погрешности, называемой нера- 
венством плеч. Допустимая погрешность не должна превышать 


весов по зе 0,8 мг. Если же неравноплечность больше этой величины, то Ве- 
ты: сами можно пользоваться при условии двойного взвешивания. 
| Сначала предмет взвешивают При обычном положении, 
(1088 | л. е. гирьки помещают на правую, взвешиваемый предмет — 
- 2% на левую чашку и находят вес предмета Р1. Затем гирьки и взве- 
; | шиваемый предмет меняют местами и находят предмета Ро. 
в Истинный вес Р рассчитывают по формуле: Р а 

Вр Разновесы. Для взвешивания на аналитических весах 
А применяют аналитические разновесы, которые хранят в специ- 

: альной коробке с отдельными тнездами для каждой гирьки. 
ый Разновески (гирьки) расположены В коробке В С о 
т , | порядке. Системы разновесок бывают обычно но: 2 :1, ты 
ид и 5.0.1.1: 1: В первом случае В коробке находятся тирьки в 50, 


К | 20, 0,5, 2,212. 


соя Доли грамма делаются в той же системе, причем для того, 
ве ит |  цтобы мелкие разновески было легче’ отличать, им придают раз- 
де | ную форму. Например, доли грамма © цифрой 5 (0,5 и 0,05 г) 
. делаются в виде правильных шестиугольников С цифрой 
(0,2 и 0.02 г) —в виде квадратов и с цифрой 1 (01 и ВО == 
р | 5 виде треугольников: Каждая мелкая разновеска имеет отог- 
ИВ 29 
р Го и 
[ 
$) | | 
р в 
Г ы 
НЯ 














ую под прямым углом часть треугольника (или «ушко»). 3 
У еи Г то Гази > м “?}, 
которую се берут пинцетом, В каждой коробке пиеетя тие 
т о т МОНО только этим пинцетом, но не ру. 
конец Е т = Е В 32 удлиненный верхний 

- ‚ а мелкие (меньше | г) — за отогнутый угол. 

Аналитические весы и разновесы должны иметь паспорт = 
ре занием их класса и погрешностей для каждой гирьки. Один 
а в два года их проверяет инспектор палаты мер и весов и 
‘ыдает новый паспорт на весы и разновесы. 

Рейтер. Применять разновески мельче 0,01 г было бы 
Е из-за их крайне малых размеров. Для уравно- 
Е Е а и десятитысячных долей грамма служит 
) ‚ сделанный из алюминиевой проволоки. Вес его равен 
0,01 г. При помощи стержня рейтер можно передвигать по шка- 
ле, прикрепленной к коромыслу весов. Эта шкала имеет цент- 
ральное нулевое деление, влево и вправо от которого находит- 
ся по 10 делений, обозначенных цифрами, каждое из которых в 
свою очередь разделено на 5 мелких делений. Каждое больное 
деление обозначает 0,001 г, или | мг, одно малое деление — 
00002 г, или 0,2 мг, Эти деления служат для посадки на них 
рейтера при взвешивании. 

Перемещая рейтер вправо от нуля, можно увеличивать На“ 
грузку правой чашки весов от 0.0002 г до 0,01 г. Рейтер поме- 
щают только на правую половину шкалы. 

Правила пользования аналитическими веса- 
ми. Приступая к взвешиванию, нужно помнить, что обращение 
с аналитическими весами требует очень большой тщательности 
и осторожности. Чтобы они не портились и давали правильные 
результаты, необходимо строго соблюдать приведенные ниже 
правила. 

1. Весы должны быть устан 
Установленные весы нельзя сдвигать с ме 
чае их нужно снова устанавливать. 

2. Во время взвешивания необходимо сидеть точно против ве- 
сов и не опираться на полку, на которои они стоят. 

3. Перед взвешиванием проверить состояние весов, опреде- 
ЛИТЬ нулевую точку по методу качании ИЛИ установить ее 
центральное деление шкалы осторожным врашением шарнир 
ных грузов на концах коромысла. 

4. Для помещения на чашки взвешиваемого предмета и раз 

новесок можно открывать только боковые дверцы шкафа, при: 

чем во время взвешивания они должны быть закрыты. Перед 
няя дверца должна быть все время закрытой. 

5. Не ставить на чашку весов горячих, недостаточно сухих 
или не совсем чистых предметов. Взвешиваемые предметы дол- 
жны иметь температуру комнаты. Для этого перед взвешива 
нием они должны находиться в ней не менее 15—20 мин. 

6. Взвешиваемое вещество надо класть непременно В бюкс 
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овлены вертикально по отвесу- 
ста, в противном слу- 
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тк ИЛ на часс е 
к ти на часовое стекло, а нельзя класть 





1 стаканч 


химически? 
чашку весов. 


его прямо на 








А м } = а , = 
` вешиваемый предмет помещат 
ы ве Взве а Е Е поментать на левую, а разновес- 
| а ки — т правую чашку весов. ы - 
© : я установке на чашку = 
м, М, 8. ира У ы ты — чашку весов взвешиваемого предмета 
и. наи разновесок, а также при их снятии вес —- и - 
мм и прованы ии весы должны быть арре- 
\ : 5 
| : . : 
еб 9. Открывать арретир необходимо плавно, без толчков. За- 
Да крывать арретир можно только тогда, когда стрелка весов, жа 
ми. У ходит к центральному делению шкалы. : 
о с ы 10. Добавление или снятие разновесок, а также прибавление 
Я Л [6] ае! < ВЕ: 
и о т или убавление взвешиваемого вещества можно делать лишь по> 
| ао сле арретирования весов, 
Е Имеет п. Нельзя трогать руками разновески, а также чашки и 
Рото на и коромысло весов. Разновески надо брать специальным пинце- 
а ИЗ К том - роговыми или пластмассовыми наконечниками. 
аж ое бол 12. Рейтер насаживается и передвигается по шкале коро- 
106 ыы мысла только специальным рычагом. Если рейтер почему-либо 
к. упадет, то его надо повесить на крючок рычага при помощи 
№ пинцета. 
До взвешивания и после него рейтер должен висеть на крюч- 
увеличивать а ке стержня и не касаться шкалы коромысла. 
>. Рейтер пом 13. По окончании взвешивания весы нужно арретировать, а 
| г разновески правильно уложить в соответствующие гнезда Ко 
скам ны робки, проверив одновременно запись результатов взвешивания, 
рее снять взвешиваемый предмет, закрыть дверцы и стержень рей» 
ь, то я терного механизма вдвинуть внутрь шкафа. 
пой тат в. 14. Внутри шкафа весов не должно находиться ничего. Весы 
№ надо содержать в безуко изненной чистоте. Нельзя п осыпать 
ава с ВЗВ ы 
приве еННЫе ззешиваемое вещество внутри весов. По окончании взвеши- 
— вания нужно осторожно обмести пыль внНУТ и шкафа мягкой 
р Ее кисточкой. 5 ре 
икалЬИ р и Взвешивание. Приступая к взвешиванию, убедитесь В 
В о лом, что внутри весов чисто, а также проверьте, висит ли рейтер 
| м На крючке движка и все ли азновески лежат В соответствую- 
про пИх 
‚тои ших гнездах коробки. 
и. и" При взвешивании на аналитических весах соблюдайте следу- 
стоя сор я р ющий порядок: 
В НИР 1. Оп . 
ие ВИ | : ределите нулевую точку весов. 
т тан о И 2 Открыв левую двериу шкафа, положите на чашку весов 
ГУ нен! и взвешиваемый предмет (часовое стекло, тигель и пр.)- 
в ет д" 3. Закрыв левую дверцу, откройте правую и пинцетом кла- 
и а дите на чашку весов разновески, начиная с большой- 
! Для примера взвесим часовое стекло. Чтобы узнать прибли* 
ло предварительно взвесьте на техно-химиче^ 
р р 





зительный вес, стек. 
| ских весах. Допусти 





м, что оно весит 9,8 г. После этого положи- 


те стекло на левую чашку аналитических весов, а на правую 
г. Слегка поворачивая левой рукой арретир,» 


чашку поставьте 10 г. 
: аа 31 
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паблюдайте отклонение стрелки весов. Если обнаружится 
стрелка резко отклоняется в какую-нибудь сторону, 
дя арретир до конца, закройте его поворотом вправ 
При этом, если стрелка отклоняется влево, значит 

тяжелее взвешиваемого. предмета. Арретируйте весы 
пинцетом поставленную разновеску (102), поставьт 
гнездо в коробке, а на чашку весов поставьте 9 г. Слегка повер- 
ните арретир и снова следите за стрелкой. Если стрелка при 
этом отклоняется вправо, арретируйте весы, прибавьте на чашку 
весов разновеску 0,5 г и снова откройте арретир. 

Продолжайте таким образом прибавлять или снимать аз- 
новески до тех пор, пока не дойдете до разновески 0,01 (10 мг). 
Когда от увеличения веса на 0,01 г стрелка отклонится влево | 
от нулевой точки, снимите с чашки 0,01 г, закройте правую двер- 
пу и переходите к работе с рейтером. При работе с рейтером 
соблюдайте также определенный порядок. Сначала при помощи 
движка поставьте рейтер на деление 5. Откройте полностью ар- 
ретир до отказа и наблюдайте отклонение стрелки. Если стрел- 
ка отклоняется больше в правую сторону, то и рейтер передви- 
гайте вправо и, наоборот, если стрелка отклоняется влево, то и 
рейтер передвигайте в ту же сторону. При этом помните, что 
передвигать рейтер можно только при арретированных весах и 
что крючок, при помощи которого опускают или поднимают рей- 
тер, должен быть поднят после того, как рейтер повешен на ! 
шкалу. Передвигая рейтер сначала по делениям шкалы, а по- | 
том между двумя соседними делениями, добейтесь такого поло- } 
жения, когда стрелка весов отклоняется на одинаковое число | 
делений от нулевого деления, т. е. наступит состояние равновс- 
сия. На этом взвешивание можно считать законченным. 

4. Запишите вес взвешиваемого предмета. Для этого сначала 
запишите вес, не снимая разновесок с чашки. При этом не сле- 
дует забывать, что цифры на шкале рейтера означают тысячные 
лоли грамма, а каждое малое деление — 0,002 г. Закончив за- 
пись, проверьте ее, снимая с чашки все разновески, начиная © 
самой большой. Положите разновески в соответствующие гнез- 
да коробки, а затем снимите с чашки взвешиваемый предмет и 
закройте дверцы шкафчика. 

5. Взвесив тару (часовое стекло) и записав ее вес, присту- 


‚ Что 
то, не дово- 
о до упора. 
разновеска 
, Снимите 
е её в свое 


пите к взятию навески. Допустим, что для анализа нужно взять т 
точную навеску в пределах 0,5—0,7 и что часовое стекло весит “4 
9,4172 г. На правую чашку весов поставьте разновески в КОЛИ“ ии 
честве, близком к сумме 9,4-0,5 или 9,4-0,7 г, например 9,9 2. На и 
Насыпьте на взвешенное стекло около 0,5 г анализируемого ве” № м и 
щества. Затем положите стекло с взвешиваемым веществом на у А и 
ую чашку весов и слегка поверните арретир. ° о 


сли стрелка весов отклоняется вправо от нулевой то 
значит перетягивает тара с навеской. Если же стрелка озклОНа 
ется влево, то прибавьте еще немного взвешиваемого вещества. 


ру ых а Помните, что прибавлять и убавлять взвешиваемое вещество 
> а | ОВ можно только при арретированных весах. 
а м Добившись такого положения, при котором тара с навеской 
\ Ч перетягивает, проверьте, не слишком ли много вещества при“ 
к № 3 4 бавлено. На правую чашку весов добавьте разновеску в 0,2 г. 
М “а м к Если стрелка весов отклонилась влево от нулевой точки, то на- 
Зрре ащ, и м веска взята правильно и теперь нужно ее точно взвесить. Для 
мы «того снимите с правой чашки весов 0,2 г и, прибавив более 
и \ мелкие разновески, добейтесь равновесия весов так же, как это 
т а ь делалось при взвешивании часового стекла. 
И Аналитические демпферные весы с оптическим отсчетом ти- 
%" га АДВ-200 (рис. 24) и автоматическим устройством для накла- 
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Рис 94. Аналитические весы АДВ-200 











| дывания мелких разновесок (меньше 12г) имеют следующее \ 
#'’ устройство. На колонке весов, с обеих сторон над чашками, : 
\.’ Укреплены две алюминиевые круглые коробки. Сверху коробки 
открыты и в них входят две алюминиевые крышки ` несколько 
о при вхождении в большую коробку 











ие 
|7’ Эти крышки при помощи крючков подвешены к сережкам- 
воздушные успокоителн. 


„При колебаниях коромысла во время взвешивания происходит 
бку на одном плече коромысла и под- 
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нятие крышки. — на другом плече. При опускании 
коробке сжимается воздух и происходит в связи с эти 
торможение колебаний. После двух-трех качаний стр 
мысла останавливается на положении равновесия. 
Миллиграммовые разновески навешиваются и снимаются с 
поперечной планки, укрепленной на правой сережке с помощью > 
особого механизма, управление которым осуществляется ‘при 
помощи двух лимбов, расположенных спереди на футляре ве. | 
сов. Лимбы снабжены цифровыми шкалами. Поворотом боль. | 
птого лимба на планку навешивают разновески от [00 До 900 мг, | 
а поворотом малого лимба — разновески от 10 до 90 мг. Слева | | 
от лимбов находится указатель, против которого на, лимбе чи- ны" 
тают вес. Например, если против указателя на небольшом лимбе "| р ит Г 
стоит цифра 3, а на малом 70, то это значит, что на весы пода-. ": р 
но 370 ме, или 0:37 г. Следовательно, цифры большого лимба | не $ 
означают десятые и цифры малого — сотые доли грамма (нуль | Е 
при гтом отбрасывается).. я 
Миллиграммы“и десятые доли миллиграмма, т. е. тысячные Е " 
н десятитысячные доли грамма, находят по величине отклоне- Е 
ния стрелки по микрошкале на световом экране оптического 
приспособления, называемого вейтографом. Экран освещается 
посредством осветителя, укрепленного на задней стенке весов. 


Крышки. 
М быстрое. 
елка коро. | 
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Электролампочка осветителя включается автоматически при | "А ытузает | 
открывании арретира весов. Если на правую чашку с помощью ть ‘Дночащечнь 
малого лимба дать нагрузку в 10 мг, стрелка весов отклонится | у, Покачи 
на 10 болыших делений (обозначенных цифрами), или на 100 | № о =. 
малых делений. Следовательно, чувствительность весов состав- 1 аННой 
ляет 0,0001 г, т. е. она такая же, как для обычных аналитиче- о ТУВЫ 
ских весов. - А РОТ сот 
Чувствительность весов может со временем несколько изме- | № 
ниться и тогда нагрузка в 10 мг не будет вызывать отклонения м ИН в 
стрелки точно на 10 больших делений. В этом случае чувстви- м № | м 
тельность можно отрегулировать посредством поворота гайки, № мы 
находящейся на вертикальном винтовом стержне, который ук- а ть; 
реплен вверху, посередине коромысла. | ыы 
По сравнению с обычными аналитическими весами АДВ-200 — ы Мы 
обладают такими преимуществами: : 1% Ч 
1) накладывание разновесок от 10 до 900 мг автоматизиро- м О 
вано; о о м 
°2) для нахождения при взвешивании третьего и четвертого | \А&^) 
десятичных знаков не нужно прибегать к длительному способу м м 
передвижения рейтера по шкале коромысла; м й (, 
3) нег необходимости пользоваться методом отсчета коле- м 
баний стрелки в обе стороны от нулевого положения п подсчи- м У | 
тывать среднее арифметическое из этих колебаний. Благодаря А м 
воздушным успокоителям (демпферам) стрелка сразу останав- к А 
ливается против соответствующего деления шкалы. ИО 
р. : мА | 
84 ОН 
2: ^- | Мы и \ А 
МХ 
АХ 





& 1 я р те 5 

При и на весах АДВ-200 целые граммы опреде: 
ляются разновесками, помещенными на правую чашку 5 
‘то касается десятичных знаков (после запятой), то десятые 
доли грамма дают цифры большого лимба, сотые — цифры маз. 
‘ого лимба (после зачеркивания нуля), тысячные — большие 
деления, десятитысячные — малые деления шкалы. 

Автоматические весы для экспрессного взвешивания. Новей* 
шие модели аналитических весов представляют одноплечие 
электромагнитные автоматические весы системы Меттлера. Они 
обладают чувствительностью до 0,0061 г. Операция взвешивания 
на таких весах очень проста и занимает не больше 15 сек. Взве- 
пиваемый предмет помещают на чашку весов, закрывают двер- 
цу, включают весы и через 10—15 сек. на шкале весов появля- 
ются цифры, указывающие вес предмета. Взвешивание на та- 
ких весах исключает ошибку, зависящую от работающего. 

Автоматические одноплечие весы ВАО-200 очень просты в 
работе. Взвешивание на них полностью автоматизировано и 
производится без разновеса. Передний штурвал (арретир) ве 
сов предназначен для их включения. Боковыми лимбами под- 
бирают разновески. Показания веса появляются на табло. 

Кроме весов АДВ-200 и ВАО-200, завод «Госметр» (Ленин- 
град) выпускает весы А-900. По своей конструкции они равно- 
плечие, одночашечные. Наложение разновесок полностью меха“ 
низировано. Показания отсчитывают по счетчику и оптической 
шкале, рассчитанной на 100 мг и снабженной нониусом. Отсчет 
Зи 4-го десятичных знаков делают по нониусу, цена одного де- 
ления которого составляет 0,1 мг. Цена одного деления шка* 
лы — | мг. 

Торзионные весы. При массовых взвешиваниях, когда требу= 
ется быстро определить вес пакетика или малой навески, очень 
удобно пользоваться торзионными весами, в, основе работы ко- 
торых лежит принцип деформации плоской спиральной пру* 
жины. : 

При взвешивании на этих весах не нужны разновесы: —: Е: 
хода непосредственно —- шкале. Точность взвешивания = ^ “+ 
общая нагрузка — до 0,5 г. — по- 

Установка ВЕРОВ производится следующим о 
‹ мощью винтов. 2 (рис. 25) и уровня 1 добиваются с - р 
зонтального положения -веёов. 3818 ОНЕРЫВР и Е 
снимают чашку /0 с крючка И, обожают аа 5 ры* 
передвигая вправо рычаг арретира 4, а указа = 
о устан ВлИВА оя совмещения. указа” 
вращая корректор 8, необходимо `о, закрепляют Ко“ 
теля равновесия 7 с чертой. Добившись этого» 
ромысло 8 передвижением рычага Вер: >. 

Установив весы, приступают к взвешивании. крышк 
вешивают на крючок // коромысла и закры пора и 
сов. Далее передвигают арретир 4 вправо до У 


9+ 











вают рычаг 6 до совмещения с чертой указателя 
У казатель 5 покажет на шкале вес предмета. П 
тир < передвигают влево и снимают с крючка вз 


Равновеси 


я 
осле этого а 7 


Рис. 25. Торзионные весы 


При взвешивании отдельных зерен или других мелких пред- 
метов их помещают на чашку весов. В этом случае при установ- 
ке весов снимать чашку с крючка не надо. 


ПОРЯДОК РАБОТЫ В ЛАБОРАТОРИИ 


1. Работать в лаборатории разрешается только после хоро- 
` ей предварительной подготовки. Исследователь-лаборант дол- 
жен прочитать в руководствах материал, относящийся к данной 
теме; Необходимо научиться писать уравнения соответствующих 
реакций, производить необходимые расчеты, знать, как дейст- 
вует тот или иной прибор, какие опыты опасны, какие вещест- 
ва ядовиты, взрывчаты и т. д. Исследователю-лаборанту долж- 
на быть ясна цель работы и план ее выполнения. 


36 


















































2. В лаборатории каждому работающему отводится постоян- 


ное место (рабочий стол), поддерживаемое в полной чистоте и 


порядке. На лабораторных столах должны находиться только те 


предметы, которые нужны в данное время для работы. 
3 Необходимые для работы реактивы выставляются на 
нахолящиеся над лабораторными столами, или же на 


Исключение составляют концентрированные 
ся в вытяжных 


ПОЛКИ, 
специальные полки. 
кислоты и пахучие вещества, которые хранят 


шкафах. 

4. Сухие реактивы требуется брать чистым шпателем или 
специальной ложечкой. При наливании растворов ИЗ склянок 
следует держать последние таким образом, чтобы этикетка бы- 
ла повернута вверх (во избежание загрязнения). 

5. Если в руководстве не указано, какое количество вещест- 
ва необходимо взять для проведения в пробирке того или иного 
опыта, предлагается брать сухое вещество в количестве, закры- 
вающем дно пробирки, а раствор — не более 1/5 ее объема. 

6. Крышки и пробки от банок и склянок нужно класть на 
стол. поверхностью, не соприкасающейся с реактивом. 

7. Все работы с вредными или пахучими веществами прово- 
дить В ВЫТЯЖНОМ шкафу. 

Рабочий журнал. Все наблюдения и выводы по эксперимен- 
тальной работе заносятся в рабочий журнал, являющийся доку- 
ментом, который отражает всю работу. Записи в журнале про- 
изводятся только чернилами, лаконично, аккуратно, непосредст- 
генно после проведения опыта. В журнале должны записывать- 

ся все исходные данные для расчетов. . 

Меры предосторожности при работе в лаборатории. 1. Все 
опыты с ядовитыми, неприятно пахнущими веществами, а так- 
же упаривание кислот и кислых растворов производить в вы- 
ляжном шкафу. 

2. При работе с металлическим натрием и другими щелоч- 
ными металлами остерегаться воды. 

3. Опыты с легко воспламеняюци 
димо производить вдали от огня. 
4. При нагревании растворов в пробирке всегда следует дер- 
жать ее таким образом, чтобы отверстие было направлено в 
сторону от работающего или его соседей по рабочему столу. 
Это особенно важно соблюдать в Тех случаях, когда нагревае- 
' мой ЖИДКОСТЬЮ ЯВЛЯЮТСЯ концентрированные кислоты или раст 
воры щелочей. : 
5. Не наклонять лицо над нагреваемой жидкостью или оп- 
лавляемыми веществами, чтобы брызги не попадали на лицо. 
6. Не следует вдыхать пахучие вещества, в том числе и вы“ 
деляющиеся газы, близко наклоняясь к сосуду с этими веше- 
ствами; необходимо легким движением руки направить струю 


воздуха от отверстия сосуда К 


имися веществами необхо- 


себе и осторожно вдохнуть. 


37 


























ги ‘измельчение крупных 
ю_ осушител колонок, приготов. 
тение смесей для сплавления и т. д.) обязательно надевать за. 
щитные очки. Брать щелочь разрешается только щипцами или 
пинцетом. Необходимо тщательно убирать остатки щелочи с раз 
бочего места. 

8. При разбавлении концентрированных кислот, особенно 
серной, вливать кислоту в воду, а не наоборот. 

9. Работу с ртутью производить над специальными прогнвня, 
ми с высокими стенками, 

10. Остатки соединений ртути, мышьяка, цианидов металлов, 
д также соединений редких и ценных металлов сливать в осо» 
бые банки. 

11. Стеклянные приборы, содержащие остатки белого или 
красного фосфора, перед мытьем опускать в ванны, наполнен» 
ные раствором сернокислой меди. 

Оказание первой помощи в лаборатории. 1. При попадании 
за кожу (рук, лица и т. д.) концентрированвых кислот (серной, 
азотной, уксусной и др.) следует немедленно промыть сильной 
струей воды обожженное место в течение 3—5 мин., после чего 
наложить повязку из ваты, смоченной спиртовым раствором та- 
нина или 3%-ным раствором перманганата калия. При силь 


ных ожогах после оказания первой помощи обратиться немед» 
ленно к врачу. 

2. При ожоге растворами щелочей промывать водой обож- 
женный участок кожи до тех пор, пока не перестанет быть 
скользкой на ощупь, после чего наложить повязку из спиртово- 
го раствора танина или 3%-ного раствора перманганата калия. 

3. При попадании брызг кислоты или щелочи в глаза, не- 
медленно промыть поврежденный глаз большим количеством 
воды комнатной температуры, после чего сейчас же обратиться 
к врачу. 

4. При ожоге кожи горячими предметами (стекло, металлы 
и т. п.) наложить сначала повязку из спиртового раствора та- 
нина или раствора перманганата калия, а затем жирную по- 
вязку (мазь`от ожогов). 


5. При ожогах фосфором необходимо наложить на обожжен- 
ное место повязку, смоченную 2%-ным раст 


аствором сернокислой 
меди. 
6. При отравлении хлором, бромом, сероводородом, 
углерода необходимо вывести пострадавшего на воздух. 
7. При отравлении соединениями мышьяка и ртути, а 


также цианистыми соединениями, немедленно обратиться к 
врачу. 
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РАСТВОРЫ И ИХ ПРИГОТОВЛЕНИЕ 
[ 


Б ОЛЬШИНСТВО химических реакций проводят в раство- 
рах. Особенное значение они имеют при проведении ана- 

лизов и в частности — объемных, где все определения ос- 
нованы на применении точных растворов, т. е. растворов, в еди- 
нице. объема которых содержится точно — определенное 
количество вещества. Поэтому необходимо хорошо’ знать, 
как рассчитать раствор, приготовить его, как с ним работать, а 
также как хранить растворы в течение продолжительного. вре- 
мени. 

Для того чтобы приготовить раствор, необходимо иметь 
растворимое вещество и растворитель. В большинстве случаев 
растворителем служит вода. Растворимым веществом может 
быть твердое вещество, жидкость и газ. 

Насыщенные растворы. Насыщенным называется раствор, в 
котором уже больше не растворяется взятое вещество при опре- 
деленной температуре и давлении. Количесгво вещества, содер- 
жащееся в единице объема насыщенного раствора, определяет 
собою растворимость вещества в данном растворителе. 
Различные вещества обладают разной растворимостью в том 
или ином растворителе. Обычно растворимость твердого веще-. 
<тва увеличивается с повышением температуры. Так, в 100 мл 
воды при 0° растворяется всего 13,3 г азотнокислого калия, а 
при 100—246 г. Есть вещества, растворимость которых почти 
не изменяется с температурой. К. ним относится поваренная 
соль: при 0° в 100 мл воды растворяется 35,7 г соли, при 100° — 
39,1. Растворимость некоторых веществ даже уменьшается с по- 
вышением температуры. Например, растворимость соды повы- 
шается только при нагревании до 35,2°, при дальнейшем же на- 
гревании — уменьшается. Каждой температуре соответствует 
хпределенная растворимость данного вещества, и, следователь- `` 
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но, насыщенный раствор устойчив только при данной 
ре Если растворимость вещества при охлаждении а } 
то избыток его выпадает в виде осадка до тех пор не. 
не станет насыщенным при этой новой температуре соаствор 
веществ выкристаллизовываться при охлаждении раствор 
пользуют для их очистки методом перекристал на а 
При растворении некоторых веществ часто выделяется би 
шое количество тепла (растворение концентрирован ре 


ие ной серной 
кислоты, едкого натра). При растворении наблюдается и и. 


щение тепла, когда раствор заметно охлаждается (раств 
ние азотнокислого аммония, хлористого калня). в. 

Растворимость жидкостей. Различные жидкости растворяют. 
ся в других жидкостях также по-разному. О них обычно гово: 
рят: смешиваются они или нет. Все жидкости можно разделить 
на три большие группы: 

1) жидкости, практически нерастворимые одна в другой, 
например вода и минеральное масло; 

2) жидкости; растворимые одна в другой только в опреде- 
ленных соотношениях, например вода и этиловый эфир; 

3) жидкости, растворимые одна в другой в любых соотноше- 
ниях, например этиловый спирт и вода. 

Так же, как при растворении твердых веществ, при смеши- 
вании жидкостей наблюдается выделение или поглощение тепла. 

Особенно надо обратить внимание на смешивание серной 
кислоты с водой. Если наливать воду в серную кислоту, то тем- 
пература повышается настолько, что часть воды можег заки- 
петь, а ее пары — выбросить кислоту из сосуда. От сильного 
разогревания может лопнуть сосуд, а это приведет к несча- 
стным случаям: ожогам, порче одежды. Поэтому нужно соблю- 
дать большую осторожность: прибавлять можно только серную 
кислоту к воде, но не наоборот, тонкой струйкой, постоянно по- 
мешивая и давая остывать сосуду. 

При смешивании жидкостей иногда происходит уменьшение 
объема, так называемая контракция. Пример. 50 объемов 
этилового спирта, смешанные с 50 объемами воды, дают не 100 


объемов смеси, а только 96,3. 

Растворимость газов. Газы также неодинаково растворяются 
в воде и других растворителях. Растворимость их сильно пони- 
кается с повышением температуры. Этим свойством пользуются 
в лабораториях для получения дистиллированной воды, не ея 
держащей углекислого газа, кипячением ее в течение некоторо 
го, времени, и для отгонки аммиака при определении азота. 


КЛАССИФИКАЦИЯ РАСТВОРОБ 


В зависимости от характера растворителя различают сы 
и неводные растворы. К неводным относятся растворы, = 
ные с использованием органических растворителен, = я 
спирты, эфиры, ацетон, бензол, ‘бензин, четыреххлорис у 
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мперат. 




















род и др. Растворы большинства солей, щелочей и кислот гото- 
вятся, главным образом, водные. - 

По точности выражения концентрации растворы делят на 
риближенные, точные и эмпирические. = 

Концентрация растворов. Концентрация раствора — это с 
держание растворенного вещества в определенном количестве 
раствора или растворителя. Она может быть выражена: и в ве: 
совых процентах (% вес); 2) в объемных процентах (% об.); 
3) в граммах в {1 л раствора (г/л); 4) моляльностью, в грамм- 
молекулах (молях) на | кг растворителя; 5) молярностью, в 
грамм-молекулах в 1 л раствора (г-мол/л или М); 6) нормаль- 
ностью, в грамм-эквивалентах в | л раствора (г-экв/л или н.); 
7) титром раствора. : 

Процентным называется раствор, содержащий опреде- 
ленное количество частей растворенного вещества в 100 частях 
раствора. Концентрация, выраженная в весовых процентах, оп- 
ределяется количеством граммов вещества, содержащегося в 
100 г раствора. Пример. 5%-ный раствор хлористого калия 
содержит 5 г КС! в 100 г раствора. 

Концентрация, выраженная в объемных процентах (обычно 
для растворов жидких веществ), определяется количеством объ- 
емных единиц растворенного вещества в 100 объемных единицах 
раствора. Пример, 60%-ный раствор этилового спирта содер- 
жит 60 мл спирта в 100 мл раствора. 

Моляльным называется раствор, содержащий одну 
грамм-молекулу растворенного вещества в 1 ке растворителя. 
Пример, моляльный раствор КС! содержит одну грамм-мо- 
лекулу КС! (74,56 г) в 1 кг воды. 

Молярным называется раствор, в литре которого содер- 
жится одна грамм-молекула (| моль)’ растворенного вещества. 
Пример, молярный раствор едкого награ в1 лсодержит 40,0 2 
МаОН, молярный раствор сернокислого натрия — 146,02 г 
№2504 ит. д. Еслив 1 л раствора содержится 2, 3, 4, 5 грамм- 
молекул, растворы соответственно называются двух-, трех-, -че- 
тырех- и пятимолярными. При содержании в литре 0,1, 0,01 и 
0.001 грамм-молекулы растворы называются деци,- санти- и 
миллимолярными. Пример, четырехмолярный (4М) раствор 
соляной кислоты содержит`в литре 146,0 г НС, децимолярный 
раствор КС! — 7,46 г, сантимолярный — 0,746 ги миллимоляр- 
ный — 0,0746 г КС. 

Нормальным называется раствор, в | л которого содер- 
жится один грамм-эквивалент растворенного вещества. Если в 
| л содержится 2, 3, 4 ит. д. грамм-эквивалента, растворы со- 
ответственно будут двух-, трех-, четырехнормальными. При со- 
держании в литре раствора долей грамм-эквивалента, напри- 
мер 0,1, 0,01, 0,001, они называются деци-, санти-, миллинор- 

_ мальными. Пример, двунормальный (2н) раствор хлористого 
аммония содержит 2 грамм-эквивалента МН.С1, т. е. 2Ж53,5 = 
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г; сантинорма 








(001 н) — 0,535 (0,001 н) — 0} 

МН. в литре. Е 
Растворы слабее миллинормальных в аналитической прак. 

тике почти не применяются ввиду их неустойчивости и трудно- 


сти установки их точной концентрации (титра). 

Стандартным или образцовым называется раствов, 
| мл которого содержит определенное количеетво. растворенного 
вещества, выраженное в граммах, чаще в миллиграммах. Такие 
растворы применяются в физико-химических методах анализа -- 
колориметрии, электрофотоколориметрии, полярографии Е 
Пример. Для построения калибровочной кривой при электро- 
фотоколориметрическом определении фосфора в кормах исполь- 
зуется стандартный раствор КН›РО%, в 1 мл которого содержит- 
ся 0,01 мг фосфора. 

Эмпирическими называют растворы с произвольной, 
но точно известной концентрацией, которая не’ находится в за- 
висимости ни от молекулярного веса, ни от величины грамм- 
эквивалента, но, отвечая определенному количеству анализи- 
руемого вещества, очень удобна для вычислений. Их концентра- 
ция подбирается так, чтобы одному миллилитру раствора, из- 
расходованному на титрование, соответствовала единица кон> 
центрации определяемого вещества, например 0,01, 0,1%, ит. д.. 
Работа с ними не требует никаких вычислений: число израсхо- 
дованных миллилитров эмпирического раствора без всяких вы- 
числений показывает число граммов или миллиграммов во взя- 
том для анализа объеме раствора. 

В зависимости от вида работы приходится готовить растворы 
различной концентрации. Кроме того, для одних работ коннент- 
рацию раствора необходимо знать точно, а для других — при- 
близительно. Так, при объемном анализе для титрования при- 
меняют растворы точной концентрации, что касается осаждения, 
промывания осадка и других аналитических операций, то в та- 
ких случаях применяют растворы, концентрация которых изве- 
стна лишь приблизительно. 

Для приготовления точного раствора навеску вещества отве- 
шивают на аналитических весах, а объем раствора доводят до 
метки в мерной колбе. Для приготовления приближенного раст- 
вора навеску вещества отвешивают на техно-химических весах, 
а объем отмеривают мерным цилиндром. Очень часто сначала 
тотовят раствор с концентрацией примерно равной заданной, а 
затем точно устанавливают ее, пользуясь объемным или вебо- 
вым методом анализа 

Титрованные растворы. Титром раствора называет- 
ся содержание растворенного вещества в | мл, выраженное в 
граммах или миллиграммах. Выражение концентрации через 
титр в настоящее время применяют редко, но различные терми- 
ны, являющиеся производными от этого слова, сохранили своз 
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ТЕХНИКА ПРИГОТОВЛЕНИЯ РАСТВОРОВ 


Скорость растворения твердого вещества зависит от степени 
его измельчения: чем тоньше измельчено вещество, тем оно бы- 
стрее растворяется. Для приготовления раствора следует приме- 
нЯТЬ только чистые растворители. Если растворителем служит 
вода, то можно применять только дистиллированную воду, а в 
отдельных случаях д: е бидистиллят, т. е. дважды перегнанную 
воду. 

Посуда, в которой готовят и хранят раствор, должна быть 
зодобрана соответст з: объему раствора. Так, ес- 
ли нужно приготовить | л какого-либо раствора, следует взять 
посуду емкостью не больше 1,5 л. Если готовят 10 л раствора, 
берут бутыль на 12—13 л. Затем к бутыли подбирают пробку, 
поглотительные трубки, сифоны и т. д. Подготовленную таким 
образом посуду следует тщательно вымыть. Ее можно не су- 
шить, если готовятся водные растворы, достаточно после ополас- 
кивания дистиллированной водой дать избытку ее стечь, пере- 
вернув посуду вниз горлом. 

Приготовление приближенных растворов. При растворении 
твердых веществ, кроме твердых едких щелочей, в приготовлен- 
ную посуду переносят отвешенное количество реактива. Если 
приходится переносить навеску реактива в узкогорлую посуду 
(мерные колбы), то это следует делать через воронку, много- 
кратно смывая реактив дистиллированной водой в посуду. За- 
тем прибавляют примерно на половину объема колбы воду и 
растворяют реактив, после чего раствор доводят до метки водой 
и тщательно перемешивают. 

При приготовлении процентных растворов, навеску помешща- 
ют в приготовленную для растворения посуду (стакан или р 
бу) и необходимое количество воды, отмеривают а 
Одну треть или половину отмеренной воды используют для р Е 
створения навески, а затем прибавляют остальное количество 
воды. Раствор тщательно перемешивают, несколько раз им ее 
ласкивают посуду, предназначенную для хранения раствора, 


затем выливают туда раствор. В ее 
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но не в стеклянную посуду, и заливают небольшим количество 
воды. Например, если было взято 100 г едкого натра, то прибав. 
ляют приблизительно 200 мл воды. При этом раствор сильно 
разогревается. По этой причине нельзя для растворения едких 
щелочей применять толстостенную стеклянную посуду, так как 
она может лопнуть. Время от времени смесь необходимо пере- 
мешивать до полного растворения щелочи. После остывания 
раствор переливают в склянку и прибавляют рассчитанное ко- 
личество воды. 

В случае приготовления растворов кислот, рассчитанное ко- 
личество кислоты не взвешивают, а отмеривают мерным ци- 
линдром. Когда растворяют концентрированные кислоты, осо- 
бенно серную кислоту, отмеренное-их количество выливают в 
сосуд с водой не сразу, а частями, в несколько приемов, и после 
каждого прибавления раствор перемешивают. 

Когда взятое вещество растворится полностью, полученный 
раствор, при наличии мути, следует отфильтровать. 

Концентрацию приготовленного раствора, если это является 
необходимым, проверяют титрованием или другими аналитиче- 
скими методами. 

Приготовление точных растворов. Сравнительно небольшой 
объем точного раствора приготовляют в мерной колбе соответ- 
ствующей емкости. Исходя из ее объема, производят ‘и расчеты 
навески реактива. Навеску отвешивают на аналитических весах, 
на часовом стекле или в бюксе. Затем в колбу вставляют во- 
ронку и в нее переносят навеску, стараясь не просыпать ни од- 
ной крупинки. После этого часовое стекло или бюкс тщательно 
обмывают из промывалки дистиллированной водой над ворон- 
кой, не расходуя больших порций воды. Струей воды из промы- 

‚ валки смывают навеску из воронки внутрь мерной колбы и, ко- 
гда реактив частично растворится, а остальная часть будет смы- 
та в колбу, воронку еще три-четыре раза промывают струей во- 
ды и затем воронку удаляют. В колбу, если это окажется необ- 
ходимым, прибавляют до половины объема воду и, перемеши- 
вая содержимое, растворяют навеску. Затем раствор доводят до 
черты водой, колбу закрывают пробкой и, поворачивая ее раз 
десять, тщательно перемешивают содержимое. 

Большое количество точных растворов приготовить значи- 
тельно проще. Их готовят так же, как и приближенные раство- 
Вы, т. е. вещество отвешивают не на аналитических, а на техно- 
химических весах с точностью до второго знака. Заданный объ- 
ем отмеривают цилиндром и т. д. Концентрацию приготовлен- 
ного раствора определяют, устанавливая его титр точным (ис- 
лодным) раствором, и выражают чаще всего через нормаль- 
НОСТЬ. 

Время от времени точные растворы необходимо проверять. 
Дату проверки и результаты отмечают на этикетке. 

Точные растворы хранят, соблюдая соответствующие меры 








предосторожности, т. е. они должны быть защищены, если это 
нужно, от действия света и кислорода воздуха. Бутыли (склян- 
ки) с растворами плотно закрывают стеклянными притертыми 
или резиновыми пробками. - 

Склянки с растворами едких щелочей не следует закрывать 
притертыми стеклянными пробками, так как щелочи взаимодей- 
ствуют со стеклом, и пробки сильно «заедает», открыть такую 
склянку бывает трудно или невозможно. 

Приготовление точных растворов из фиксаналов. Для быст- 
рого приготовления точных растворов удобно применять фикса- 
налы. Это — запаянные стеклянные ампулы, в которых нахо- 
дятся определенные количества реактивов, необходимые для 
приготовления | л 0,1 н. или 0,01 н. раствора. 

Они продаются в коробках, содержащих по 10 ампул, на ко- 
торых имеются надписи, указывающие вещество или раствор и 
его количество (0,1 или 0,01 г-экв.). 
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Рис. 26. Приготовление растворов из фиксаналов 


Фиксаналы есть жидкие (серная и соляная кислоты, едкие 
натр и кали) и сухие (щавелевокислый ‚натрий, щавелевая 
кислота, сода, марганцовокислый калий и др.). К-каждой короб- 
ке прилагаются специальная зоронка, стеклянные боек и палоч- 
ка с острыми концами. : , 

Для приготовления раствора из фиксанала берут мерную 
колбу на | л, в нее вставляют воронку и боек. Ампулу вставля- 
ют в воронку так, чтобы она своим тонким изогнутым дном ка- 
салась бойка, затем ее приподнимают и слегка. ударяют о конец 
бойка (рис. 26). После того как в дне ампулы пробъется о 
стие, заостренным концом стеклянной палочки пробивают бок 
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КСЕ 950 мл воды и 





-. ^ Пример 2. Сколько необходимо взять сульф 





вое \ ты и дают ее содержимому полноетью ви. 
течь 3 ‚ Через бо ковое отверстие тщательно нро- 
мывают дистиллированной водой из промывалки внутренние 
стенки ампулы. Затем тонкой струей воды ополаскивают наруж- з 
ные стенки ампулы над воронкой, боек, внутренние стенки во- 


ронки и ее наружную нижнюю часть. Колбу доливают до метки 
водой, закрывают пробкой и тщательно перемешивают. 

Если в ампуле была сухая соль, то, наполнив колбу до поло- 
вины водой, добиваются полного растворения и затем уже объем . 
раствора доводят до метки; 

Приготовленный из фиксанала раствор служит для установ- 
ки титра приближенных растворов. Поправка к титру для’ него 
равна единице. 


< 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ ПРИБЛИЖЕННЫХ 
РАСТВОРОВ РАЗЛИЧНЫХ КОНЦЕНТРАЦИЙ 


Процентные растворы. Для приготовления определенного 
количества раствора данной процентной концентрации  рассчи- 
тывают вначале количество растворяемого вещества, &* затем я 
количество растворителя. : 


А. Приготовление процентных растворов из твердых ве- 





ществ, не содержащих кристаллизационной воды. ‘ мо 
Пример 1. Сколько необходимо взять хлористого калия для ЗВ 
приготовления | кг 5%-ного раствора? ! 15а 


В 100 г 5%-ного раствора будет содержаться 5 г хлористого 
калия, ав 1000 г — 5Ж10 = 50 г. Количество воды можно най- 
тн, если от 1000 г отнять рассчитанное количество КС: 1000 —- 
—50 = 950 г. Но так как при обычной температуре удельный вес 
воды очень мало отличается от единицы, то 950 2 приблизитель- 
но равны 950 мл воды, = 

подготовленную посуду емкостью: 1—1,5 л помещают 50 г - 
тщательно перемешивают. Навеску КС! от- 


вешивают на техно-химических весах, объем воды отмериваютл 


мерным цилиндром. 


Б, Приготовление процентных растворов твердых веществ 
содержащих кристаллизационную воду. , 


ы ата натрия 
Ма25 Ох - 10Н5О и воды для пригстовления 500 г 2%-ного раст. 
вора Ма25 О? ь 

В 100 г раствора должно содержаться 2 г, ав 50 
№2504. Рассчитаем; сколько следует взять М >50; : 10М50, что- 
бы в нем содержалось 10 г’безводного Ма2б Ол. Находим в таб- 
лицах величины грамм-молекул обойх веществ. Г рамм-молеку- 
ла ‘кристаллогидрата Ма›5О; ОНО составляет 322,2 г, грамм- 
молекула №550. равна 142.0 г. > о 

Составляем! пропорцию: : 


О г — 10а 
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в 3229 г Ма25Ол . 10Н2О содержится: 149,0 г Ма250.- 
вх2Ма25 04 : 10Н20 > 192 М№а550., 
откуда = 


322,2. 10 3222 
м = м5 = 22,7 2 Ма, ЗО, . ЮН:0. 

















Количество воды равно 500—22,7 = 477,3 мл. : 
Поскольку мы берем навеску на техно-химических весах, а 
объем воды измеряем цилиндром, вместо 477,3 мл. воды берем 
ровно 477 мл. Е 
„На техно-химических весах отвешиваем 22,7 г Ма25Ох+ 
. 10Н2О, помещаем в колбу или склянку емкостью 750—1000 мл_ 
и мерным цилиндром прибавляем 477 мл воды. Перемешиваем до 
полного растворения навески. Получается 500 г 2%-ного раство- 
ра Ма25О.. Полученные при расчетах данные следует записывать 
так: 22,7 г Ма›З Од : 10Н2О0 + 477,3 мл Н2О, = 500 г 24$-ного раст- 
вора Ма›5О.. 
В. Приготовление процентных растворов жидких веществ. 
Пример 3. Какие количества концентрированной серной 
кислоты удельного веса 1,84 и воды понадобятся для приготов- 
ления |1 кг 10%-ного раствора Н2$042? = = 
_ Прежде всего по таблице (см. приложения) находим, что 
удельному весу 1,84 соответствует содержание Н»5О., равное 
95,64%: В 100г 10%-ной кислоты должно содержаться 19 2. 
_НёЗОь, ав 1000 г — 100 г. Но так как Н›50О. удельного веса: 
184 не представляет 100%-ной серной кислоты, то необходимо 
рассчитать, в каком ее количестве содержится 100 г_Н›$0.. Со 
ставляем пропорцию: Е 
100 г Н.5О, уд. в. 1,84 содержат 95,6 г Н›50., — — 
х г Н.5О; уд. в. 1,84 _» 100 г Н25 04, _ ее: 
откуда — = = 












- 100.100 10000 
: `` 5,6 55,6 
Количество воды находим по разности: 1000—1005 = 895 мл. — 
Так как кислоту не отвешивают (вызывает коррозию деталей 
_ весов и, кроме того, раствор готовится как приближенный, с по» 
следующей проверкой его концентрации титрованием точным — 
раствором), то отмериваем: необходимое количество ее. Рассчи- 
тываем объем, занимаемый ею. Для этого вес кислоты (105,0 г) _ 
делим на удельный вес (1,84): . = 





— 105,02 Н,$0; уд. в. 1,84. 


У= — == 57,2 мл Н,ЗО. уд. в. 1,84. _ 
Техника приготовления. Берем -склянку’ емкостью 1—1,5 4, 
‘мериваем мерным цилиндром 895 мл воды. Примерно поло; 
ину этого объема выливаем в склянку. Мерным цилиндром от? — 












мериваем 57,2 мл Нэ5О; уд. в. 1,84 и выливаем тонкой струйкой 
при помешивании в склянку. Оставшейся водой споласкиваем 
2—3 раза цилиндр, которым отмеривали кислоту, и сливаем ее ^ 
в склянку. Затем выливаем в склянку оставшуюся воду н тща. 
тельно перемешиваем раствор. 

Пример 4. Рассчитать количества Нэ$О; уд: веса 1,84 и во. 
ды, необходимые для приготовления 2 л 10%-ного раствора 
серной кислоты. 

В таблице находим удельный вес 10%-ной Н2$0О.. Умножив 
заданный объем на удельный вес, мы получаем вес 2 1 кислоты, 

т. е. приходим к предыдущим примерам. Теперь наша задача 
сводится к приготовлению определенного количества раствора в 
весовом выражении. Производим расчеты. 

Вес 2 л 10%-ной Н›5О, по формуле Р=У.4=2000Х 1,066 = 
= 2[32;0 г. 

Находим, какое количество 100%-ной Н»5О: должно содер- 
жаться в 2132 г 10ф-ной серной кислоты: 


100 — 10 я НЮ 213,0 г. 
2132.—х 
И дальше: в каком количестве Нь$ О, уд. в. 1,84 содержится 
213 г 100%-ной Н›$0О\? 
100 — 95,6 
х— 213 





и —=223,0 г Н,$0. УВ. 1,84 


’ 





Переводим вес кислоты в объем: 


223 
ты = 121,0 мл. 

Находим количество воды: 2000—121=1879 мл НО. 

Техника приготовления раствора описана в примере 3. р 

Правило диагоналей. Это простой и быстрый метод расчетов А 
при приготовлении растворов. | 

ример 5. Приготовить | кг 10%-ной соляной кислоты 
из концентрированной НС! удельного веса 1,19. Как видно из 
таблицы приложений, такая кислота содержит 37,23% НС. 

Исходная концентрация записывается вверху слева, цифра, й 
отвечающая заданной концентрации, ставится в центре. Из ис- у 
ходной концентрации вычитается заданная концентрация и раз- 
ность записывается внизу справа, по диагонали, проходящей 
от исходной концентрации к заданной. `По другой 


аб’ 4. 


< 
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смешать для получения раствора заданной процентной концен- 
трации. Ответ дается в г, но для воды это будут мл. Что каса- 
ется используемых для разбавления кислот или других жидко- 
стей, вед следует переводить в объем, если необходимо пригото- 
‘вить заданное количество раствора не в весовом, а объемном 
выражении. 

Для нашего примера форма записи будет иметь следующий 
ВИД: 


37,28 
с 
10 
Е 

0 27,26 


Следует заметить, что по верхней горизонтали мы имеем 
исходную кислоту (НСТ уд. в. 1,19), а по нижней горизонтали — 
воду. 

По правой вертикали прочитываем ответ: если смешать 
102 НС! уд. в. 1,19 с 27,23 мл воды, то получим 37,23 2 на 
104-ной концентрации. От этого количества расчетами по ме- 
тоду пропорций можно найти количества НС, уд. в. 1,19 и воды, 
необходимые для изготовления заданного количества 10%-ной 
НС|. Допустим, что необходимо приготовить 1 ке 10%-ной НС!. 
Составляем пропорцию для расчетов количества НЕЕул. в. 119 
и воды, которые следует смешать для получения -1 кг 10% -ного 
раствора: 

37,23 г 10%-ной НС! содержит 10 г НС! уд. в. 119. 
1000 г 10%-ной НС! содержит х г НС! уд. в. 1,19; 
1000. 10 10000. __‹ 
х= уз == 269,0 г НС! уд. в. 1,19. 
Количество воды: 1000—269=731 мл. 
Перёводим вес кислоты в объем: 
у-= 2% — 226,0 мл НС! уд. в. 119. 

Итак, если мы смешаем 731 мл НО с 296 мл НС! уд. в. 1,19, 
то получим 1000 г=1 ке 10%-ной НС. 

Пример 6. Приготовить 2 4 10% -ной НС! из концентри- 
рованной НС! уд. в. 9. - 

Располагаем записи по правилу диагоналей: 

37,23 10 (8,42) 
ео 


10 


их 
о 27,23 


Найденный вес (102) НС! уд. в. 1,19 переводим В объем: 
то : 
= Е = 8,42 мл. с 

































Суммируем полученные количества НСГ уд. в. 1,19; Н.О 
= 97 9: ЕР Е - ‚2 
8,42--27,23=35;65 мл 10%-ной НС: 
Рассчитываем количество концентрированной соляной кис- 
лоты, необходимое для приготовления 2 4 10%-ной НС!; 


и, 35,65—8,42 
р. 2000 —х 
х= 200-82 460.0 мл. НС! уд. в. 1,19. 
35,65 


Количество воды: 2000—460 = 1540 мл. 
Следовательно, 460 мл НС! уд. в. 1,19+1540 мл Н.О = 
=2000 мл=2 л 104$-ной НС. 

В лаборатории иногда приходится готовить растворы не 
разбавлением концентрированных растворов кислот и других 
реактивов, а путем смешивания двух растворов меньшей и боль- 
шей концентрации по сравнению с заданной. Понятно, что кон- 
центрация такого раствора должна находиться внутри интерва- 
ла, ограниченного меньшей и большей концентрациями ‘исход- 
ных растворов. : г 

Пример 7. В каких соотношениях следует смешать 
10% -ный и 2% -ный растворы МаОН_ для приготовления 1 л 
5%-ного раствора? == Е 

Записи производят по правилам диагоналей, но слева внизу, 
в начале второй диагонали мы ставим не нуль, а меньшую кон- 
центрацию. Большую исходную концентрацию записываем сле- 


ва вверху, в начале первой диагонали. Запись имеет следующий 
ВИД: : - = 





3 





:0 
о 
5 > 
их ты 
ь] вы 


В предыдущем примере мы вычитали нуль из величины за- 
данной концентрации. Теперь мы вычитаем значение меньшей — 
концентрации (2%). Полученную разность записываем в конце 
торой диагонали, вверху справа. В прочитанном по правой 
вертикали ответе получаем: если смешать 3 г 10%-ного с Ба 
%-ного раствора, мы получаем 8 г 5%-ного раствора МаОН. 
Если перейти к объемному выражению, то найденные весовые 
количества следует разделить на соответствующие Удельные 
веса растворов. Из таблицы находим: 


10 — 3(2,65) 
= 
р» 


ых 
-5(4,90) 





удельные веса 10 -кого и 2%-ного растворов МаОН соответ- 
ственно равны ы Эй 1 Разделив на них найденные весб- 
вые количества 3 к 5 г, получим объемы: 2,65 — для 9%-ного 
и 490 — для 2%-ног твора. Сумма их объемов равн 
290—152 мл. составляем пропорцию. 

7,55 — 4,90 мл 2 раствора: 

1000 —х мл 2%-ног. т - 

1000. 4,9 


Хх = 75° = 650,0 мл. 2%-ного раствора МаОН. 
ЮО 


створа: 1000—650 = 350 мл. Итак, для по- 
лучения 1000 мл или 1 л 5%-ного раствора необходимо смешать 
350 мл 10%-ного раствора МаОН и 650 мл 2$-ного раствора 
Маон. к *- 
Пример 8. Сколько следует взять концентрированной. 
Н>5О; уд. в. 1,84 ив чтобы получить 2 л кислоты уд. в. №202 - 
Для этого в таблице по удельным весам 1,84 и 1,20 находим 
отвечающие им процентные концентрации. Они соответственно 
равны 95,60 и 27,32. Составляем запись но форме диагоналей: 


95,6 27,32(14 , 83) 


Г 
о 68,28 


Найденное количество 95,6%-ной Н25О‹ переводим в объем 
делением на удельный вес: 


27,32 
1,84 


Суммируем рассчитанные количества: 
14,83 мл Н›5О, уд. в. 18468,28 мл НзО 
ее НО =83,11 мл Н250: уд. в. 1,20. 
- Пареходим к заданному объему Нз$Ох уд. в. 1,20: 


83,11—14,83 
2000— х 
— 2000 . 14,83 


м 8 357,0 мл Н.5О; уд. в 1,84. 


Количество воды: 2000—357 = 1643 мл. 
Следовательно, для того чтобы путем разбавления Нз>5О4 

уд. в. 1,84 получить Гл Н2$О. уд. в. 1,20, необходимо смешать 
1643 мл воды и 357 мл Н>25О; уд. в. 1,84. ее 
Молярные растворы. Молярные растворы используются в 
различных физико-химических методах анализа: для приготов-_ 
ления «фонов» — в полярографии, буферных растворов — при 

_ электрометрическом измерении рН ит. д. : 


= 14,8344. 
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Пример. Приготовить 1 4 0,1 М растьэра борвой Кислоты 
НзВОз. В справочнике (или прямым подсчетом) находим Моле- 
кулярный вес НзВО:. Он равен 61,84. В 1 л должно содержаться 
0,1 грамм-молекулы, что составляет 6,184 г НзВО.. 

Отвешиваем 6,184 г борной кислоты на аналитических весах. 
и через воронку вносим в мерную колбу на |! л, прибавляем до 
половины объема воду и растворяем навеску. После этого объ- 
ем доводим до черты водой и тщательно перемешиваем. 

Пример. Приготовить 2 л ЭМ серной кислоты из Нь$0, 
уд. в. 1,84. | 

Грамм-молекула Н›$О, составляет 98,08 г, две грамм-моле- 
кулы — 98,08 Х2 = 196,16 г. Необходимо рассчитать, в каком ко- 
личестве Н›5О. уд. в. 1,84 содержится 196.16 2 100% -ной 
Н>$0.. Составляем пропорцию: 


100—95,6 
х— 196,16 
х= ВО 100. =205,0 г Н,50, уд. в. 1,84. 
Переводим вес кислоты в объем: 
205 


Техника приготовления раствора. Берем склянку емкостью 
2—3 1. Мерным цилиндром отмериваем в нее 2 л водопровод- 
нОИ воды и отмечаем объем в 2 дл восковым карандашом. Затем 


струйкой, при перемешивании, вливаем ее в склянку, даем рас- 
твору остыть. После этого приливаем до черты дистиллирован- 
ную воду и тщательно перемешиваем. Мод 


Нормальные растворы. Единицей измерения концентрации { \ 
нормальных растворов является грамм-эквивалент, Следова- | о, 
тельно, для приготовления и расчетов концентраций таких | © 
растворов необходимо знать величину грамм-эквивалента раст- | В 
воренного вещества. 

Грамм-эквивалент представляет собой такое количество 
вещества в граммах, которое эквивалентно (равноценно) одно- 1 
му грамм-атому (или грамм-иону) водорода или 8 г кислорода 4 ь 
в данной реакции. Грамм-эквивалент является важнейшей вели- . 
чиной в аналитической химии и служит единицей измерения. у 
Это своего рода «химический метр», знание величины которого № 
для данного вещества является необходимым. Грамм-эквива- м 
лент не является чем-то неизменным, его величина зависит от 4 \ 
характера и особенностей химической реакции, лежащей в осно- ‚ ых 
ве данного метода анализа. м 
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Для нахождения грамм-эквивалента необходимо написать. 
уравнение реакции и определить, сколько граммов данного ве- 
щества отвечает в нем одному грамм-атому или грамм-иону во- 
дорода. Например, в уравнении НС -+ЕМаонН —МаС1-+ НО 
грамм-эквивалент НС! равен ее грамм-молекуле, так как имен- 
но такое количество НС] дает при реакции один грамм-ион во- 
дорода, который взаимодействует с гидроксильным ионом ще- 


лочи. Или: 
НзРО- МаОН -> МаН»РО.-+Н.О, 
Н.РО, + 2МаОН -› Ма›НРО, + 2Н.О, 
НзРО, + ЗМаОН —МазРО,-+ЗН.О, 


1тде в первом уравнении грамм-молекула отвечает одному 
грамм-иону водорода и в данном случае грамм-эквивалент 
фосфорной кислоты равен ее грамм-молекуле, во втором урав- 
нении грамм-эквивалент НзРО. равен '/› грамм-молекулы и в 
третьем — '/з грамм-молекулы НзРО.. 

Грамм-эквивалент кислоты равен величине ее грамм-моле- 
кулы, деленной на число ионов водорода, принимающих участие 
в данной реакции. 

Грамм-эквивалент основания (щелочи) равен величине его 
грамм-молекулы, деленной на число гидроксильных ионов, уча- 
ствующих в данной реакции. г 

Например, Ма0ОН+НС! > МаС1--Н20. 

Грамм-эквивалент МаОН равен грамм-молекуле, т. е- 
Хаон 
ВВ =. 

В уравнении Са(ОН)2+2НМОз > Са (М№:)2+2Н20 тграмм- 

а(ОН)> 
эквивалент Са(ОН)> равен —5 

Грамм-эквивалент соли равен величине ее грамм-молекулы, 

деленной на сумму зарядов (валентностей) ионов металлов, 


входящих в ее молекулу. 
Например, грамм-эквивалент хлористого кальция СаСЁфь равен 





—- = р = 55,50 г;грамм-эквивалент хлорного железа 
я С 162,22 : 
: есь СВ = М — 54,072. 


Грамм-эквивалевт атома (иона) равен грамм-атому (грамм- 
нону), деленному на его валентность (заряд). 





Ма 0 : : 
Например, грамм-эквивалент натрия = -т- =23,0 г.;грамм- 
Са 40,08 
эквивалент кальция равен = = 20,04 г. 


-эквиваленты окислителей и восстановителей. Сущ- 
.восстановительных реакций сводится к пере. 
атомами (или нонами) реаги- 
льку электроны не остаются 
жны получать в общей слож- 


5% 


Грамм 
ность окислительно 
распределению электронов между 
рующих веществ. При этом, поско 
свободными, атомы окислителя дол 








сколько их отдают атомы 
| ри подсчете величин грамм. 
и восстановителей следует: исходить 
‘в, получаемых или отдаваемых одной 
-го вещества в данной реакции. 

ем вычисление величин грамм-эквивален. 
‚ как перманганат калия КМпО; и бихро- 
торые применяются в биохимических ана. 











зекулои ре 
Для примера # 
тов таких окислите 
калия КэСг»О:, ко 
1х. 
В реакциях окисле 
К№МпО., приних 
ион Мп?Е. 
КМпО. + 5е+8Н + К т +Мп?+ +4Н.О, 
ли в сокращенной записи: 
Мп УП+ + 5е > Миз+ 


При этом, фиолетовая окраска’ расгвора, обусловленная 
анионом МпОл , переходит в бесцветную, так как ион Ми?+ не 
имеет окраски. 

Из уравнения видно, что каждая молекула КМпО; (вернее 
входящий в ее состав МпУИ+ ) в кислой среде получает 5 элек: 
тронов, т. е. столько, сколько их могут отдать 5 атомов водоро- 
ла. | грамм-атому водорода эквивалентна 1/5 грамм-молекулы 
ея -- КМ”о 
КМпО.. Следовательно, грамм-эквивалент КМпО, = 5 - = 

154,08 
= = =— 31 ‚61 у. 


В кислой среде шестивалентный хром СгУ!+ в 
Сихромата калия принимает 3 элект 
рядный ион хрома Сг3+. 
жится 2 атома хром 
ронов: 


К2СгаО--бе-+-14Н+-> 2Сгз+ +2К+ +7НО. Или сокращенно: 
2СгбР--бе >2Сг 3+; Саб 3е—> Сгз+. 


При этом окраска раствора из оранжевой, обусловленной анио- 


ном Сг2О:?-, переходит в зеленую от появления в ` растворе 
ионов: СгЗ+, 


Приведенные уравнения показывают 
Сихромата калия равен 


ася ЕЕ Е = 49,032. 
















ия в кислой среде семивалентный Мл в 
тектронов, переходит в двухзарядный 


5 
э 








и 





молекуле 
рона и переходит в трехза- 
Но так как в молекуле К>Сг»О’ содер- 
а, то молекула К-Сг»О; принимает 6 элект. 


‚› что грамм-эквивалент 





Таким образом, 
грамм-молекуле, де 
в данной реакции. 

Из восстановителей в биохимических иссле 
применение сульфит натрия, х 
велевая кислота. 


грамм-эквивалент окислителя равен его 
ленной на число электронов, прнобретаемых 


дованиях находят 
лористое олово, гидрохиноч, ща» 
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В реакциях восстановления содержащийся в сульфите нат= 
рия атом серы, имеющий 4 положительных заряда, отдает еще 


9 электрона, превращаясь в 6-валентный атом серы: 
№50.—2е+0 ы- Ма.5Ох 


Или 51\+—9е $ 6+. 
Рассмотрим еще восстановительное действие щавелевой кис> 
лоты, вернее ее аниома С>О4?- 


С20.2——9е —9СО:. 
Из этих примеров видно, что грамм-молекуле Ма250з экви- 
валентны 9 грамм-атома ‘водорода. Следовательно, грамм-экви^ 


ЕЕ Ма›5О 126, 06 
валент сульфита натрия равен = з - 
Грамм-экзивалент шавелевой кислоты также равен половине 
ее грамм-молекулы, т. в 


Н,С,О, . НО 126,07 
р: 2 








= 63,04 г. 


Необходимо заметить, что при вычислении грамм-эквивален- 
та в случае кристаллогидрата учитывается общий молекуляр“ 
ный вес вместе с кристаллизационной водой. ЕЕ 

Итак, мы установили, что грамм-эквивалент восстановителя _ 
равен величине его грамм-молекулы, деленной на число электро- 
вов, отдаваемых восстановителем в данной реакции. == 

Растворы и приготовление приближенных нормальных раст _ 
воров. Пример 1. Приготовить 1 н раствор хлористого калия. _ 
Молекулярный вес КС! равен 74,56. Грамм-эквивалент КС! ра- 

Е 
вен = ге = 74,56 г, т. е. равен его грамм-молекуле. _ 


На технохимических весах отвешиваем 74,56 КСГ. и через. — 
воронку переносим в мерную колбу на | л, наливаем до поло-_ 
вины объема дистиллированную воду, перемешиваем до раство- 
рения навески, доливаем до черты воду и тщательно перемеши» 
ваем. Получается приближенный 1 н раствор КС|, точная кон- 
пентрация которого устанавливается посредством исходного’ 
точного титрованного раствора. 2 

Пример 2. Приготовить 0,1 н раствор тетраборнокислого» 
натрия (буры) . : 


Ма-В. О. . 10 НО _ 381,42 
2 2 





= 190,71 г. 


Нам необходимо навеску в 0,1 грамм-эквивалента, что состав-. 

ляет 19,071 г. : с . сы 
Поскольку мы готовим приближенный раствор, навеску мож- 

но отвесить на технохимических весах. : : 


а 








Пример 3. Приготовить 0,1 н серную кислоту из концен. 
и Н.5О; уд. в. 1,84 
трнрованной Н25О. } ее _ 
Грамм-эквивалент серной кислоты равен оо =-5— = 


49,0 г. 0,1 грамм-эквивалент составляет 4,9 г Н»$О.. 

Теперь необходимо рассчитать, сколько следует взять кон- 
центрированной Н›$О. уд. в. 1,84, чтобы в ней содержалось 
4,9 г 100%-ной Н›50.. Из таблицы находим, что Н2$ О; уд. в. 
1,84 содержит 95,6% Н›50О.. Составляем проповцию: 


























100—95,6 
х —4,9 
4,9. 100 я 
= — 9.132 ЗО. В 1:84. 
Переводим. вес кислоты в объем: 
№ 5,13 
У «=ты =2,8 мл. 


Берем мерную колбу на | л, наливаем в нее примерно на '/ 
объема дистиллированной воды. Мерным цилиидром на 10 мл 
отмериваем 2,8 мл концентрированной Н›5 О, и выливаем в мер- 
чую колбу. Цилиндр 2—3 раза споласкиваем водой, сливаем 
в колбу, а затем раствор в колбе доливаем до черты дистилли- 
рованной водой и тщательно перемешиваем. 

Пример 4. Приготовить 4 л 0,1 н раствора НС! из соляной 
кислоты уд. в. 1,19 (концентрированной). 

Соляная кислота уд. в. 1,19, как это видно из таблицы, со- 
держит 37,23%. НС. й 

Грамм-эквивалент НС! равен грамм-молекуле, т. е, 36,5 г, 0,1 
грамм-эквивалента составляет 3,65 г. Так как нам необходимо 


приготовить 4 4 0,1 н раствора, то потребуется 3,65Ж4= 14,60 г 
ЕСИ. 


Составляем пропорцию: 


100—37,23 
х — 14,6 
14,6. 100 \ г 
Е: =39,3 г НС! уд. в. 1,19. 


Переводим весовые единицы в объемные: 
39,3 

И = А 33,0 мл. . 
Берем бутыль на 5 л. Мерным цилиндром на 1 л отмериваем 
в нее 4 л водопроводной воды и отмечаем восковым карандашом 
черту (по нижнему мениску), отвечающую объему в 4 л. Выли- 
ваем воду, тщательно споласкиваем бутыль дистиллированной 
водой. Затем наливаем примерно | л дистиллированной воды, 
отмериваем мерным (на 50 мл) цилиндром 33 мл концентриро- 
занной соляной кислоты и выливаем в бутыль, после чего раст- 
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вор в бутыли доливаем до черты, т. е. до 4 л, дистиллированной 
водой и тщательно перемешиваем. Точная концентрация полу- 
ченной приближенной 0,1 н соляной кислоты устанавливается 
посредством титрованного ‘раствора едкого натра. 

Пример 5. Приготовить 1 л 0,1 н раствора перманганата 
калня. 


Молекулярный вес КМпО, равен 158,04, грамм-эквивалент 


КМпо 158,04 
: Е =——_—=31,61 г,а 0,1 грамм-эквивален- 











его составляет 


та — 3,161 г. 

На аналитических весах отвешивают 3,161 г КМпО, и поме- 
щают в мерную колбу на 1 л. Приливают на половину объема 
дистиллированной воды и при тщательном перемешивании до- 
биваются полного растворения навески (перманганат растворя- 
ется медленно). Раствор доводят до черты дистиллированной 
водой, тщательно перемешивают и переливают в склянку и5 
темного или оранжевого стекла. Установку титра производят 
зцавелевой кислотой не раньше, чем через 5—6 дней после при- 
готовления раствора. За это время окислятся все случайные ор- 
ганические примеси, оказавшиеся в Воде, а образовавшаяся 
двуокись марганца, МпО., осядет на дно склянки. 



















ПРИГОТОВЛЕНИЕ ТИТРОВАННЫХ РАСТВОРОВ 





Титрованные растворы могут быть приготовлены двумя спо- 
собами. 

По первому способу точную навеску вещества помещают в 
мерную колбу, растворяют и доводят объем до метки дистилли- 
рованной водой. Зная содержание вещества в определенном 
объеме, не трудно рассчитать его титр, разделив навеску на 
объем колбы в миллилитрах. Еще более удобным и быстрым 
способом является.приготовление титрованных растворов из. 
фиксаналов (см. стр. 45). 

Однако этим способом можно приготовлять титрованные 
растворы далеко не всех веществ, а только совершенно чистых, 
точно соответствующих определенной химической формуле и 
устойчивых при хранении. Это так называемые исходные веще- 
ства, с помощью которых устанавливаются титры приближенных 
растворов. 

Большая часть веществ не удовлетворяет перечисленным тре- 
бованиям и растворы их готовятся так: вначале готовят раствор 
приближенной нормальности, а затем его титр устанавливается 
с помощью исходных титрованных растворов (или растворов © 
установленным титром). 

Наиболее распространенными-веществами, из которых Не 
вят исходные титрованные растворы, являются сода и 
(безводная), бура Ма›В«О) -10Н2О, янтарная кислота 644» 


авелевая кислота НэС2О: - 2Н2О. 
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Приготовление исходных титрованных растворов на основа 
указанных веществ разберем на конкретных примерах. 
`` Пример 1. Приготовить | 4 0,1 н раствора соды Ма;С0, 
Для этого химически чистую соду, содержащую кристаллиза. 
ционную воду, Ма»СОз - 10Н2О, нагревают в фарфоровом ле 
на песчаной бане при температуре, не превышающей 300. Врь. 
мя от времени содержимое тигля перемешивают, чтобы не допу- 
стить спекания соды. Через 2—3 часа из соды удалится кристал. 
лизационная вода и ее состав будет точно отвечать формуле 
№ а›СОз. Готовую воду помещают в бюкс, закрывают крышкой и 
хранят в эксикаторе. 
Молекулярный вес соды Ма2СОз равен 106, грамм-эквивалент 


08 ы 
составляет —=53 г, 0,1 грамм-эквивалента — 5,3 г. На анали- 





тических весах отвешивают 5,3-г_ соды и переносят без потерь 
в мерную колбу на { л. Затем прибавляют 200—250 м. дистил- 
лированной воды, растворяют навеску, раствор доводят до 
метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают, 

Пример 2. Приготовить 0, н раствор буры Ма›В4О’». 
- 10Н›О. 

Для получения буры, состав которой точно отвечает указан- 
ной формуле, реактив квалификации ч. д. а. или х. ч. подвергают 
перекристаллизации. В нагретой до 50—60? дистиллированной 
воде растворяют буру до насыщения. Раствор фильтруют через 
складчатый бумажный фильтр в колбу, которую охлаждают з2- 
тем холодной водой до температуры 10—15°, для того чтобы 
осадок выпадал в виде мелких кристаллов. Кристаллы буры 
. отфильтровывают, промывают на фильтре небольшими порция- 
| ми холодной дистиллированной воды и просушивают между 
. листами фильтровальной бумаги, которые меняют до тех пор, 
пока кристаллы не будут прилипать к стеклянной палочке. Пе- 
рекристаллизованную буру хранят в стеклянной баночке с при- 
и роранной пробкой, 

т оса рВый вес буры 381,42; грамм-эквивалент равен 

; 


5 =190,71 г; 0,1 грамм-эквивалента — 19,071 г. 


му 
Г м 





Навеску буры отвешивают на аналитических весах (можно и 
на технохимических | класса) и приготовляют раствор в мер- 
ной колбе на | л. 

Пример 3. Приготовить 0,1 н раствор янтарной кислоты 
16С4О4. 

Имеющуюся в лаборатории янтарную кислоту квалифика- 
ции ч. д. а. или х. ч. перекристаллизовывают из горячей воды и 
высушивают между листами фильтровальной бумаги (точно так 
же, как буру). 


в - вес янтарной кислоты 118,09; грамм-эквива- 
118, 
лент —5_ = 59,04 г; 0,1 грамм-эквивалента — 5,904 г. На- 
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веску отвешивают на ана 
лят до метки в мернои 

Пример 4. Пригото 
Н2С2О. . 2Н»О. 








растворяют и довод» 
› щавелевой кислоты 
воду. Поэтому для 


зоваться свежепез 
ся не болыне мё- 


приготовления раствора рез 
рекристаллизованной кисло 
сяца. 

Щавелевую кислоту перекристаллизов 
ды, сушат с помошью фильтровальной б\ 
лянной банке с пришлифованной пробкой. 

РА лярный вес щавелевой кислоты 126,05; грамм-экви- 
ралент т = 63,02; 0,1 грамм-эквивалента — 6,302 г. Необ- 
ходимо отметить, что грамм-эквивалент щавелевой кислоты как. 
восстановителя тоже равен 63,02 г. 

Взвешивание навески (6,302 г) производят на аналитических 
весах. Для приготовления раствора берут мерную колбу на 1 л. 





ают из горячей во- 
ги и хранят в стек- 











УСТАНОВЛЕНИЕ ТИТРА РАСТВОРОВ 


Как уже указывалось, исходные титрованные растворы мож- 
но приготовить лишь из очень ограниченного числа веществ, ко- 
торые удовлетворяют необходимым требованиям, предъявляе- 
мым для приготовления точных растворов. Минеральные кисло- 
ты, едкие щелочи и большинство солей этим требованиям не 
удовлетворяют, и из них можно приготовить только приближен- 
ные нормальные растворы. Затем их титр устанавливают по- 
средством точных исходных растворов. На основе результатов- 
титрования рассчитывают поправочный коэффициент К, на ко- 
торый каждый раз умножают израсходованный при титровании 
объем раствора, чтобы привести его к объему заданной нормаль- 
ности. 

В методиках различных анализов всегда приводятся титры 
рабочих растворов по определяемому веществу для таких Нор- 
мальностей: 0,5; 0,9; 0,1; 0,05; 0,02; 0,01; 0,005; 0,002 ы 
0,001 н. Например, в методике определения общего азота в кор 
х } Н.50., израсходованный на 

'ах указывается, что 1 мл 0,1 н Н25 9+, > 
связывание аммнака, эквивалентен 1,4 мг азота. В = Ее 
ределения кальция приводится титр 0.05 и р - на 
{ р ыше мы указывали, : 
кальцию, равный | мг Са ит. д. Но выше. м 
только небольшое количество веществ пригодно для пр 





й Е = ому прихо- 
а ления растворов точно заданной нормальности. Поэту и : 
Г. дитея готовить растворы приближенной а. к которой 
128 расчетах всегда фигурирует заданная нормаль : 


ь ПОлЛЬЗО* 


ност 
Это даёт ВОЗМоЖи и ществу, 


имеет А - 
ся поправка к титру в по определяемому 


Ваться титрами рабочих растворо 
приведенными в методиках. — 















Рассмотрим три случая установки титра растворов и вычис. 
ления поправки к титру К. 

1. Для растворов примерно одинаковых нормальностей по- 
правку к титру К рассчитывают по формуле: 

А 
— ’ 
Е (1 

где У — объем исходного (точного) титрованного раствора; 

У, — объем раствора приближенной нормальности. 

Если при установке титра пользуются не исходным раство- 
ром, а раствором с установленным титром, имеющим поправку 


к титру К!, то поправочный коэффициент К для приближенного 
раствора рассчитывают по формуле: 





к=-ум, (2) 


Приведем несколько примеров вычисления поправки к тит- 
ру К. 
Пример 1. Рассчитать поправку к титру К для прибли- 
женного 0,1 н раствора МаСН, если расходуется 26,2 мл этого 
раствора на титрование 25,0 мл серной кислоты, приготовлен- 
ной из фиксанала, (К = 1). 
Поправку К рассчитываем по формуле (1): 





Кол н Маон — >= 0,955. 


Необходимо заметить, что в поправке к титру К следует 
оставлять три десятичных знака (после запятой). 


В три конические колбы ем- 


Поправка к титру Коулн кс! = мн = 0,980. 

Пример 3. На титрование 25,0 мл приближенной 0,05 н 
ЧС! израсходовано 26,8 мл 0.05 н раствора МаОН, имеющего 
поправку к титру К = 0,954. Как рассчитать поправку к титру 
для 0,05 н НС1. 


`Поправку к титру для 0,05 н НС! рассчитываем по формуле 
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Пример 4. На титрование 20,0 мл 0,1 н точного раствора 
‚чавелевой кислоты, приготовленной из фиксанала (К= И, из- 
расходовано 20,8 приближенного 0,1 н раствора КМпО.. Рассчи- 
тать поправку к титру К для 0,1 н раствора_ перманганата ка- 
ИЯ. 

Поправку к титру рассчитываем по формуле (1): 


20 
Кол н Моо, — 50,8 = 0,962. 


Техника установления титра. В три конические колбы ем- 
костью 250 мл пипеткой берут по 20 мл 0,1 н раствора щавеле- 
вой кислоты, прибавляют мерным цилиндром по 10 мл 10$-ной 
Н.50О/ и нагревают до 70—80°, Горячие растворы титруют из 
бюретки приближенным 0,1 н раствором перманганата калия. 
Из полученных данных берут среднее значение. 

П. В случае растворов различных нормальностей сначала 
рассчитывают точную нормальность приготовленного раствора 


по формуле: 
уУ.М 
М№Мх = я (3) 

тде М, нормальность приготовленного раствора; 

У ‚— его объем; 

М — нормальность точного (исходного) раствора; 

У — его объем. - 

Бели для установки титра применяют раствор с установлен- 
ным титром, т. е. если он имеет поправку к титру К, то формула 
{3) приобретает следующий вид: 


и.М- 
М => _ (4) 


Поправку к титру К вычисляют затем по формуле: 


к=—\› (5) 





где М, — вычисленная нормальность приближенного раствора; 
№ — ближайшая к ней по величине общепринятая (стан- 
дартная) нормальность. : 

Рассмотрим несколько примеров по расчетам поправки к тит- 
ру в случае растворов различных нормальностей. 

Пример 1. Рассчитать поправку к титру К для 0,05 н раст-_ 
вора МаОН, если на титрование 10,0 мл точно 0,1 н НС, приго- 
товленной из фиксанала, израсходовано 22,0 мл раствора Маон. 

Сначала рассчитываем точную нормальность раствора Маон 


по формуле (3): 


10 бы Ба 
= а - -55- = 0,0454 Н Маон. 
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Необходимо отметить, что в числе, вы 
пость, необходимо оставлять четыре деся 
запятой), т. е. на один знак больше, чем 
Поправку к тигру К рассчитываем по 


> 0,0454 А 
Ков н Мон = 005 9,508. 


ющем нормаль- 
ых знака (после 
правке к титру К. 
муле (5): 


В качестве значения М, т. е. стандартной нормальности, мы 
взяли 0,05, так как вычисленная нами нормальность ближе все- 
го подходит к этой величине. Итак, мы считаем раствор МаоН 
0,05 н, но имеющим поправку К, равную 0,908. 

Пример 2. На титрование 10,0 мл 0,Ё н раствора НС, 
имеющей поправку К = 1,025, израсходовано 50,0 мл прибли- 
женного 0,02 н раствора МаОН. Рассчитать точную нормаль- 
ность и поправку к титру К для 0,02 н раствора МаОН. 

Рассчитываем точную нормальность раствора МаОН ло фор- 
муле (4): 


ИК — 01-15 он, 
х 


Рассчитанная нормальность близка к 0,02. Поправку к титру 
находим по формуле (5): 





М; 0,0205 
Ко, н Мон = Е с 








= 1,025. 


Установление титра по методу титрования навески реактива. 
Метод заключается в следующем. На аналитических весах отве- 
шивают определенную навеску реактива, отвечающего требова- 
ниям приготовления точных растворов. Величина навески долж- 
на быть такова, чтобы при ее растворении в 25—30 мл воды по- 
лучился раствор, по своей нормальности близкий к нормально- 
сти приближенного раствора. Затем раствор титруют прибли- 
женным раствором, титр которого необходимо установить, и 
рассчитывают его точную нормальность и поправку к титру К 
способом, описанным ниже. 

Нетрудно видеть, что метод титрования навески, при кото- 
ром объем измеряется только один раз (бюреткой), дает более 
точные результаты, чем изложенные выше методы титрования 
определенных объемов исходных (точных) растворов, при кото- 
рых объем измеряют три раза (мерной колбой, пипеткой и бю- 
реткой). 

Пример 3. Приготовлен приближенный 0,1 н раствор НС, 
Требуется установить поправку к титру К методом титрования 
навески соды Ма›СОз (подготовленной для приготовления исход- 
ного раствора). 

Поскольку необходимо устанавливать тит 
0,1 н НС, то навеску соды следует брать та 
бы, растворив ее в 25 мл воды, иметь раств 
же нормальности, 


р приблизительно, 
кой величины, что- 
ор примерно такой 
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Молекулярный вес соды Ма›СО.: равен 196,0; грамм-эквива- 


106 





лент 532; 0,1 грамм-эквивалента — 5,3 _г. 
Навеска на 25 мл 0,] н раствора соды. 
9: 25 Е 
= 1395г. 
1000 0,1825 


Это, конечно, не означает, что нужно.брать на аналитиче- 
ских весах точно такую же навеску. Она не должна слишком от- 
клоняться от рассчитанной величины. Важно лишь, чтобы она 
была точно отвешена. 

Разберем расчеты поправки к титру по указанному методу 
на конкретных примерах. 

Нример {. Допустим, что на титрование навески соды 
Ма2СО: 0,1248 г, растворенной в 25 мл дистиллированной воды, 
было сходовано 25,5 мл приблизительно 0,1 н НСЕ. Расечи- 
ую нормальность и поправку к титру для НС. 
разделим Г (0,1248) на величину грамм-" 
.нта соды (53 лучим количество грамм-эквиваз 
лентов соды, содержащееся в навеске 0,1248 г: 




















0,1248 ам 
= =0,00235 г-экв. Ма»СО:. 

Так как индикатор показал окончание титрования, очевидно, 
такое же количество грамм-эквивалентов содержалось в 25,5 мл 
раствора НС|, т. е: 

М, - 25,5 


288 — 0.00235. 


Отсюда точная нормальность НСЁ 


1000. 0,00235_ _ 2,35 _ 
М5 = 555 =0,0923. 


0,0923 _ 


Поправку к титру Кон на = т = 0,923. 


Техника установления титра. На аналитических весах отве- 
шиваем навеску соды, не сильно отклоняющуюся от рассчитан- 
ной величины. В данном случае навеска составила 0,1248 г. На- 
веску растворяем в 25—30 мл дистиллированной воды, добав- = 
ляем 9—3 капли индикатора. В бюретку наливаем приготовлен- ре: 
ный приближенно 0,1 н раствор НС! и титруем до появления ро ь 
зовой окраски, если применялись индикаторы метилрот или нен- | 
тральный красный. 
- Прим о 2. Приготовлен приблизительно 0.05 н раствор 
перманганата калия. Установить титр методом титрования Е 
вески щавелевой кислоты Н2С2Ох . 2Н2О и рассчитать поправку 
титру К. 
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Молекулярный вес Н›С2О: - 2Н.О равен 126,05 грамм-эквива- 
лент (в окислительно-восстановительной реакции) составляет 
126,05 


2 





= 63,04 г; 0,05 грамм-эквивалента — 3,152 г. 
Навеска Н›С2О;1 . 2Н2О на 25 мл 0,05 г раствора 


Навеска Н.С.О. .2Н.О, взятая на аналитических весах, со- 
ставила 0,0820 г. Навеска была растворена в 25 мл дистилли- 
рованной воды, к раствору было добавлено мерным цилиндром 
10,0 ил 10%|ной Н250О.. На титрование нагретого до 70—80° 
раствора было израсходовано 27 мл приблизительно 0,05 н 
раствора перманганага калия. 

Количество грамм-эквивалентов, содержащихся в навеске 
щавелевой кислоты (0,0820 г): 


. = 0,00130 г-экв. Н,С,О, - 2Н.О. - 


Столько же грамм-эквивалентов содержится и в 27,5 мл при- 
ближенного 0,05 н КМпО.:; 


т 
и = 0,0213. 


Откуда точная нормальность раствора КМпО;: 


1000 - 0,0013 _ 1,3 _ 
м о = = 0,043. 
- 0,048 
Поправка к титру Ку» Нн КМно, =5 = =0,960. 


РАСЧЕТЫ И ПРИГОТОВЛЕНИЕ 
Е СТАНДАРТНЫХ РАСТВОРОВ 


Для приготовления стандартных растворов следует приме- 
вать реактивы, квалификации х.ч., состав которых точно отве- 
чает их химической формуле, т. е. к реактивам предъявляются 
такие же требования, как в случае приготовления исходных тит- 


Находим молекулярный вес КН.РО,: ; 
27 94; он равен 136,1. 
Расчеты производим на | л стандартного раствора, ВЕ мл 
Содержится 0,05 мг Р, ав 1000 ма — 50 мг, или 0,05 г, фосфора. 
р ЕРО, (в 136,1) содержится один атом 
КН,РО. т: в м необходимо взять такое количество 
^ пропорцию: Лось 0,05 г фосфора. Сойфивизем 





























Ви 
Ва. 
‘ВЯ 136,1—31,0 
х— 0,05 
я 136,1.0,05 р 
х=——м — =0,2196 г КН,РО, 
| 

Хх, со На аналитических весах отвешиваем 0,2196 г химически чи- 
ИЛИ. стого однозамещенного фосфата калия КН›РО, (на часовом 
Ндро ы стекле), тщательно, через воронку, переносим в мерную колбу 
— 80° на [ ли растворяем в дистиллирозанной воде. Раствор в колбе 


‚05 ’ доливаем до метки водой и тщательно перемешиваем. 

Н Пример 2. Приготовить стандартный раствор. для фото- 
электроколориметрического определения азота в кормах из хло- 
_ ристого аммония. | мл раствора должен содержать 0,005 мг азо- 
| та. Вслив | мл содержится 0,005 мг, то в 1000 мл будет содер- 
жаться 5 мг, или 0,005 г азота. 

Находим молекулярный вес хлористого аммония; он равен 
53,5. Составляем пропорцию: 















53.5—14 
х— 0,005 : 
х—- -535 00 50 бора НЫЙ 
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Такую малую навеску не следует отвешивать на аналитиче“ 
ских весах в связи с тем, что относительная погрешность взве- 
шивания достаточно велика  (около-$-)-Умножаемьрассчитан-< 
ную величину на 40, в результате получаем 0,7640 г МН4С1. 

` Отвешиваем на аналитических весах 0,7640 г химически чи- 
стого МН.С1, растворяем и доводим до метки дистиллированной 
водой в мерной колбе на | л и тщательно перемешиваем полу- 
ченный раствор. Пипеткой берем 25 мл раствора в де кол- 
бу на 1 ли доводим до черты дистиллированной водон. гы раз- 
бавили исходный раствор в 40 раз и теперь 1 мл этого раствора 


содержит 0,005 мл азота. 















НАДПИСИ НА СКЛЯНКАХ 


влен раствор, на склянку необходимо 
ленной формы, на которон должно 
ва и его химическая формула, 
ли это титрованный рас® 


После того как пригото 
:аклеить этикетку установ 
быть указано название реакт! 













ния. Ес 
1 мл концентрация и дата приготовлёния Ито ТИТОВЫ В 
и НН а ть авовлений титра Этикетки на 
| Е ата й : 
70" ловления раствора, но И Д а 
: и склянках должны ет о ра воров. 
‹еток 2 
Приводим образцы этике у = 





3 Зак. 55 











1. Приближенные растворы 






1. Процентные растворы: 


ие” 
| 
| 





С НС! 


121-65 г. 1071-65 г. 


2. Молярные растворы: 


Цитрат 
КСО аммония 
5 1-замещенный 
ры 0,25 м 
ИЛЕ-65 г. 9/11-65 г. 


П. Точные растворы 


1. Нормальные растворы с приготовленным титром, : 1 
называсмые исходные титрованные растворы, приготовленные 
из фиксаналов и исходных реактивов: 








Н,50, Н2С»О4 
ОГ н 0,1 н 
КЕ: К=1 
пре а оу момных = ТАЕб5 г. 
Е ета 
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К 


‚ Нормальные растворы с установленным титром: 
ЕВ 





Маон КМпО, 
0,1 н 0,05 н 
- К=0,982 К=1,024 
10/11-65 г. И АГ-65: г, 
ыы 


Е ак 
- Стандартные и образцовые растворы: Г 
ЕЕ 


р 
-тандартный Стандартный 
Ра вор КНзРО, раствор МНС 
›95 мг Р/мл Е 0,005 мг М/мл 
8/1-65 г. = 97/1:55 та 
к Е 


Предохраненце Растворов от порчи 
растворы, такие, как марганцовокислый 
другие следуеу хранить в бутылях, склянк 
= у 


калий, гидрохинон и 


| 
| 
Светочувствительные 
ах из темного стекла. 





ЯНКИ © раствора 

Бутыли Е янки с раствором щелочи, гипосульфита и неко- 
торые другие предохраняют от воздействия углекислоты воздуха 
посредством трубки с натронной известью. = 





КИСЛОТНО-ЩЕЛОЧНЫЕ ИНДИКАТОРЫ 


В большинстве случаев происходящие при титрованин реак- 
пии не сопровождаются изменением окраски раствора при до- 
стижении точки эквивалентности. Поэтому, чтобы НЕОтОНТЬ 
к раствору прибавляют индикаторы 

Применяемые при кислотно-основных титрованиях индикато- 
ры представляют собой слабые органические кислоты или сла- 
бые основания, у которых недиссоцированные молекулы имеют 
другую окраску, чем образуемые ими ионы. Пример, лакмус 
содержит азолитминовую кислоту, недиссоцированные молеку- 
лы которой красного цвета, а анионы — синего. 

Если индикаторную кислоту обозначить через 74, а ве 
анионы — через /14, — тогда диссоциацию индикатора можно 
представить таким уравнением: 

Нта2н+-= та— 

Для лакмуса это. будет: : 

На? Н+-- та - (1) ; 

красный синий | 

_При растворении лакмуса в воде находятся недиссоцирован- 
вые молекулы, Н+ и анионы 4` : окраска раствора промежу- 
точная, т.е. фиолетовая. Если к этому раствору прибавить 


> 


_  Баплю кислоты, то равновесие (1) сместитея-влево,—так_как 
- введенные в раствор ионы водорода свяжут большую часть > 


анионов /и4-в недиссоцированные молекулы Н]п4 и раствор 
станет красным. Если же к раствору прибавить каплю щелочи, 
тс ее ионы ОН= свяжут ионы Н+ индикатора с образовани- 
ем воды: равновесие (1) сдвинется вправо, раствор посинеет. 

У фенолфталеина недиссоцированные молекулы бесцветны, \ 
анионы же малинового цвета: |. 


На? Н *-Тта- 42) 
бесцветный малиновый 


Следовательно, при воздействии щелочей раствор фенолфта- 
леина становится малиновым (или розовым), а от кислот — — 
бесцветным. з к 

Титруя кислотой или щелочью, мы изменяем контра: 
водородных и гидроксильных ионов, т. е. изменяем РН Не: 
Окраска индикатора изменяется в определенном ие Е 
РН — области перехода. Область перехода: о В. Е 
личных индикаторов находится в ПИЯ к 
рование с индикатором прекращают в тот ; 


ки. Та величина ре, а 
Т ‘изменение его окрас $ -- 
отчетливо. замечае . 


3З= 


















< Й 
при которо! 
я. 
‘азателем титровани 5 
ве лицы видно, ЧТо С различными индикаторами зака 


вают титрование при значениях рН, которые обычно не совпа, 
ее > . 
= с нейтральной точкой, Т. е. срН, равным 7: 











Область по 
ие: перехода 5 
рык затель 
Название индикатора в кислом в мы интервалы титро- 
растворе раствор значений рН) | ВАН 
Метиловый оранжевый (ме- 
тилоранж) Розовая Желтая 3,1—4,4 4,0 
Метиловый красный (ме- 
тилрот) Красная Желтая 4,4-6,2 5,5 
Нейтральный красный (ней- 
тральный) Красная Желтая 6,8—8 ‚0 7,4. 
Лакмус Красная Синяя | 5,0—8,0 6,5 
Фенолфталеин Бесцветная | Малиновая| 8.0—10,0 9,0 
‚ фенолфталеине ава 1" 





Но это не означает, что при этом допускается большая ошиб- 
ка в определении точки эквивалентности. 
Эквивалентная точка титрования далеко не всегда совпадает 
с нейтральной реакцией раствора. Здесь часто приходится счи- 
таться с гидролизом солей, полученных в результате титрова- 
пия. Так, например, при титровании слабой кислоты сильной 
щелочью образуются соли, подвергающиеся гидролизу, сдвига- 
ющему реакцию раствора в щелочную сторону. При титровании 
же сильной кислоты слабой щелочью вследствие гидролиза рас- 
твор в точке эквивалентности приобретает кислую реакцию. В 
этих случаях эквивалентная точка титрования не может совпа- 
дать с нейтральной точкой. Она будет находиться при рН боль- 
шем или меньшем 7 в зависимости от механизма гидролиза. 
АНН: и кислых и щелочных раство- 
ы вивалентности будет зависеть от 


_И оснований. В одних случаях эта 
точка будет находиться в нейтральной среде, т. е. Ня РН = Г. 


в других — в кислой среде (при РН меньше 7) и, наконец, В- 
е (при РН больше 7). Поэтому в 


новного титрова 
менят ния необходимо при- 
ь тот индикатор, изменение окраски которого ит 


при соответствующем знач 
ении рН, кот 
точка экв ы орым харак тся 
Г ивалентности для данного титрования С Е 
‚се дело сводится к В . Следовательно, 
индикатора. 
РН титруемого раств - ображающих ход изменения 
щего реагента, - г от количест ю- 
р а, показывает, что вблизи точки Роя 


а ` зависит от. кон- 





индикатор изменяет свою окраску, называегся п.о 















дежит вне п] 
дит к больш 
ванным. 

3. Слабая 
при титровак 
скачок соста. 
расположен 1 








центрации кислот и щелочей и их химической природы. Рассмот- 
рим 4 типичных случая кислотно-основных титрований: 

1. Сильная кислота титруется сильной щелочью. Например 
01 н НС! титруется 0,1 н МаОН. Вблизи точки эквивалентности 
от одной лишней капли щелочи рН изменяется от 4 до 10, т. е. 
скачок рН составляет б единиц. Точка эквивалентности совпа- 
дает с нейтральной, т.е. с рН = 7. Из таблицы следует, что для 
такого титрования можно применять индикаторы метилоранж 
метилрот, нейтральрот, фенолфталеин, так как их показатели 
титрования укладываются в скачок рН, т. е. в пределы значений 
рН от 4 до 19— 

2. Сильная кислота титруется сильной щелочью, но концент- 
рации их порядка 0,01 н. Например, при титровании 0,01 н НС! 
0.01 н раствором МаОН скачок составляет только 4 единицы рН, 
интервал от 5 до 9. Следовательно, можно применять только 
индикаторы метилрот, нейтральрот и фенолфталеин. Метило- 
ранж нельзя использовать, так как его показатель. титрования 
лежит вне`пределов скачка значений рН. Его применение приво- 
дит к большой ошибке: раствор кислоты окажется недотитро- 
ванным. 

3. Слабая кислота титруется сильной щелочью. Например, 
при титровании 0,1 н уксусной кислоты 0,1 н раствором Маон 








И скачок составляет 2,25 единицы, ‘интервал от 7,75 до 10, т. е. 
1 расположен в щелочной области значений рН. Точка эквивалент- 
и ности находится при РН = 8,87. Это связано с тем, что образу- 
а- ющаяся соль слабой кислоты (уксусной) и сильного основания 
Ги (едкого натра) вследствие гидролиза дает щелочную реакцию. 
С- В этом случае необходимо применять лакойьиндикатор—.пПока. Бе 
| затель титрования которого находится в щелочной области. Та- 
а- кие индикаторы получили название щелочных индикаторов. Из 
ь- всех индикаторов, приведенных в таблице, этим требованиям 
удовлетворяет только фенолфталеин. . 
о- .4. Сильная кислота титруется слабой щелочью. Примером 
ут может служить титрование 0, н соляной кислоты 01 н 
‘а МН.ОН. Скачок составляет 2,24, а точка эквивалентности нахо- 
2 дится в кислой области при РН = 5,12. В этом. случае из приве- 


денных в таблице индикаторов можно использовать метилоранж 
и метилрот. Нейтральрот и фенолфталеин не годятся для тако- 
го типа титрования, так как в этом случае растворы оказались 
бы перетитрованными. 

При титровании слабой кислоты слабой щелочью скачка 
значений рН не наблюдается, в связи с чем нельзя обнаружить 
резкого изменения окраски индикатора. В таких случаях титро- 
вание вообще оказывается невозможным и не применяется на 


практике. ы 
На точность установления момента эквивалентности 


и на 
Также количество индикатора. Его следует брать 2 капл 


25 мл титруемого раствора. 
| 69 








Г РНВЫ. 





°— кристаллы или красно-бурый порошок. 





— На 100 мл и растворяют в 62 мл 96% -ного 


ы ния точки эквивалентности зави 
Точность И ааской природы индикатора, во 
только от КО аНоЩания. Далеко не безразлично, приливать 
Е Е ‘кислоте нли наоборот. Например, если мы титруец 
_ - кислоту и в качестве индикатора взяли метилоранж 
ея то окончание титрования определяется тем, что 
розовая окраска раствора от одной Е о р 
рейдет в желтую. Переход от розового к желтому 7‘ улавли, 
вается, чем переход от желтого к розовому, легче а 
и переход от бесцветной к слабо-розовой Не - аким обра- 
зом, при кислотно-основном титровании в бюретке у нас долж- 
на быть щелочь, а в стакане или колбе — кислота. 

Чтобы более точно устанавливать окончание титрования, 
часто прибегают к помощи. контрольного Ева ИЛИ <«СВиИде- 
теля», который приготовляют следующим образом. Берут стакан 
или колбу такой же емкости и из такого же стекла, в каком 
производится титрование;, и наливают приблизительно такой 
объем дистиллированной воды, какой получится в колбе в ре. 
зультате титрования. Прибавив столько капель индикатора, 
сколько его будут употреблять при титровании, из бюретки до- 
бавляют 1—2 капли щелочи, чтобы появилось слабое, но замет- 
ное пожелтение раствора. До такого же оттенка титруют иссле- 
дуемый раствор. 

Приготовление растворов некоторых наиболее распростра- 
венных индикаторов: 

1. Метиловый оранжевый (метилоранж) — натриевая соль. 
п-диметиламиноазобензол-сульфокислоты. По внешнему виду 
представляет собой желтые листочки или порошок. В качестве 
индикатора применяется водный раствор метилоранжа, интервал 
перехода окраски при рН=3,1—4,4 от красного к желтому. 

‚Приготовление: 0,1 г растворяют в'00 мл дистиллирован- 
НО! ВОДЫ. ы 

2. Метиловый красный (метилрот) — я-диметиламиноазо- 
бензол-о-карбоновая — кислота. Блестящие темно-фиолетовые 

Нерастворим в воде. 
Применяется в виде 0,1%-ного раствора-в 60%-ном этиловом 
спирте. Для этого 0,1 г индикатора помещают в мерную колбу 


— этилового спирта и 
пивают затем дистиллированной водой до черты. Инт 
ь ервал 
перехода при рН = 4,2—6,3 от красного к ь 


желтому. 
3. Лакмус относится к числу растительных индикаторов. Ин- 


В СИНЮЮ при значении 





ия спиртом. Этим раст- 


фильтровальной бумаги з 
Зуют их в качестве индикаторных. П - а 


рименяется толь ы 

ентировочного определения рН, ко для ори 

4. Нейтральный красный (нейтральрот) — хлористо-водо- 
20 





одная соль 2-метил-3-амино-6-диметиламинофеназина. Темно: 

зеленый кристаллический порошок. Растворим в воде и этило- 
вом спирте. Интервал перехода окраски от красной к желтой 
при РН = 6,8—8,0. Применяется в виде 0,1%-ного спирто-вод- 
ного раствора: 0,1 г нейтрального красного растворяют в 62 мл 
96%-ного этилового спирта и доводят объем до 100 мл дистил- 
лированной водой. 

5. Фенолфталеин — продукт конденсации фталевого ангид- 
рида с фенолом. Белый или слегка желтоватый мелкокристал- 
лический порошок, очень мало растворимый в воде и легко рас- 
творимый в этиловом спирте. Область перехода окраски от бес- 
цветной к слабо-розовой находится при рН = 8,2—10. В качест- 
ве индикатора применяют 0,1%-ный спиртовой раствор: 0,1 г 
фенолфталеина растворяют в 62 мл 96%-ного этилового спирта 
и доводят раствор до черты дистиллированной водой в мерной 
колбе на 100 мл. 













НЕКОТОРЫЕ ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИЕ 
МЕТОДЫ АНАЛИЗА 


ЛАССИЧЕСКИЕ методы химического анализа позволя- 
в. ют определять качественный и количественный состав са- 
Е ` мых разнообразных веществ. Однако выполнение анали- 
Зов этими методами требует во многих случаях большой затра- 





_ мя $ 3 


: телы 
ты времени и труда на проведение многочисленных аналитиче- ри т 

ских операций для отделения мешающих компонентов, осажде- в Га 
а: ния и промывания осадков и пр. Это особенно относится к ана- ня а 
‚ лизу сложных объектов, с которыми приходится иметь дело при т ОЩЬЮ 
Ве: проведении биохимических исследований. аа 
: тех случаях, когда аналитику приходится определять мик: ТФощента, Пр 
роколичества тех или иных элементов, обычные методы анализа оной МНО 
(с объсиечивают необходимой для этой цели чувствительности. тан выд 

ЕВ 2? Интересующая исследователя составная часть может содер- ; Ва 
1 Е жаться в анализируемом веществе в столь малых количествах, а к 
-] что их выделение химическими методами не представляется о ав 
: возможным. Это особенно относится к определению микроэле- о ода 

ментов в биологических материалах. - ам 
Существующие классические весовые, объемные и другие о 
ее малой производительности не в состоянии обеспе- мы О 

т лнение все воз ‹ ра- 

бот. В аналитических ОВО ны а | х 


И 
ваниях большое значение прниоб- Чик. ь 


нное развитие био- 
лее глубокого изучения 


ретает фактор скорости. Кроме того, совреме 
логической науки идет по линии все бо 
сущности биохимических процессов, пр 
ганизмах. ; : 


= 
27 25 
= 
<= 


отекающих в живых ор- | а) м 

Химическь | к 

—— в к и мет оды анализа основаны на приме- 4 В ь 

а т: реакций, протекающих С образованием осад- о 
к ах осаждения) выделени Ч 

7 ‚ ем газа (в газовом анали- Ч № 

зе), реакций окисления-восстано | ам 

вле ах иет- 
рии) ет НИЯ (в методах оксидимет ; у т 
Однако состав в | у 

лить И другими ее ме о > ЗА | о 

дами, не связанными с протеканием хими- } АК 

72 } ох я 

| ММ 

= м, 












ческих реакций. Для определения количества какой-либо состаз- 
ной части исследуемого вещества иногда достаточно измерить 
показатели каких-либо физических свойств, например коэффи- 
пиент преломления света, электропроводность, удельный вес и 
т. п. Так, определив показатель преломления сыворотки крови, 
можно найти в ней содержание белков. Методы анализа, осно- 
ванные на измерении показателей физических свойств исследу- 
емых веществ, называются физическими. 


Для количественного анализа можно использовать также хи- 
мические реакции, протекание которых сопровождается измене- 
:ием физических свойств анализируемого раствора, например 
окраски и ее интенсивности, силы тока в зависимости от внеш- 
него напряжения во время электролиза, величины электропро- 
водности и т. д. Так, измеряя интенсивность синего окрашива- 
ния при взаимодействии молибдата аммония с фосфат-ионами в 
присутствии восстановителей, можно определить содержание 
фосфатов в растворе. Методы анализа, основанные на регистра- 
ции изменений физических свойств анализируемой системы, про- 
исходящих в результате определенных химических реакций, на- 
зываются физико-химическими. 

Отличительной особенностью физико-химических методов 
является большая скорость выполнения анализов в сочетании 
с высокой чувствительностью и разрешающей способностью. С 
их помощью можно определять ничтожные количества того или 
иного элемента порядка тысячных и даже стотысячных долей 
процента. Причем во многих случаях это можно выполнить в 
сложной многокомпонентной системе, не прибегая к химическим 
методам выделения определяемого вещества, 


В аналитической химии за последнее десятилетие оформля- 
ется направление, которое называют инструментальны- 
ми методами анализа. В промышленности они играют теперь 
очень важную роль, обеспечивая большую скорость выполнения 
анализов и непрерывный контроль производства. С каждым го- 
дом они приобретают все большее распространение в биологи- 
ческих исследованиях и могут с успехом применяться в ветери- 
нарии. ` 


Инструментальные методы анализа’ можно подразделить на 
оптические, электрометрические, хроматографические и радио- 
метрические. 


В настоящем руководстве приводятся только некоторые фи- 
зико-химические методы, которые находят все большее приме- 
нение в работе биохимических лабораторий. | 


К фотометрически м относятся, методы, основанные 
на измерении количества света, прошедшего через исследуемый 
раствор. Фотометрия включает колориметрический, фотоэлект- 
роколориметрический методы анализа, а также пламенную фо- 
тометрию и спектрофотометрию. 












































ой основой фотометрических методов 


- яческ! Е 
Теорети ное уравнение Бугера-Ламберта-Бера: 


является извест 
Ур= 5 5 10=61 ’ 


где /, — интенсивность света, прошедшего через окрашенный _ 
Е раствор; = 
То — начальная интенсивность света; - 
& — коэффициент погашения (зависит от химической при- 
роды вещества, от длины ‘волны света и температуры, 
но не зависит от концентрации определяемого веще-. 
й : ства); 
| с — концентрация раствора; 
| — толщина его слоя. : 

Из уравнения (1) могут быть получены две величины: свето- 
пропускание Т и оптическая плотность Б, которые необходимы 
для расчетов концентрации определяемых веществ при провс- 
дении фотометрических анализов. 

Зависимость между светопропусканием раствора Т и его 
концентрацией С графически выражается в виде кривой гипер- 
болы. График зависимости между оптической плотностью раст- 
вора О и его концентрацией С представляет прямую линию, 
проходящую через начало координат. Оптическая плотность В 
прямо пропорциональна концентрации раствора. При условии 
подчинения раствора закону Бера должна быть линейная зави- 


уежных шка 
Много време 
оттенков окр 
Метод 
вне растворо 
_ 5 подчинен 


фотометров и фотоэлектроколориметров величины Т наносятся- 
черной, а Величи 


(ИМОСТЬ Меж) 


а чнны.О.— красной краской. 

о ре и что далеко не все растворы подчиня- 

одном АНПаЗоне = роме того, наблюдается такое явление: в 

закону, а онцентраций растворы подчиняются этому 
У, а в другом не подчиняются. Поэтому в каждом отдель- 


ном случае перед колор 
иметрическим оп х 
- выяснить, в области каких Е ше, 


_  Ства приложим закон Бер 


симость между Ри С. На шкалах измерительных барабанов | МЕНИМ В ТОМ 
| 
: 


сти и, если растворы 
ну, это может повлечь 
концентраций. 


указанному выше зако- 


$ : 
а собой грубые ошибки в определении 





КОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД АНАЛИЗА 


НЕ Колориметрическим \ 
называе й м 
_ На сравнении интенсивностех тся метод анализа, основанный ВА. У 








ментальный, когда сравнение интенсивности окрасок раство! 
проводится с помощью приборов-колориметров. 

Метод стандартных серий или шкал. При ко= 
лориметрировании но этому способу исследуемый раствор в 
пробирке сравнивается с серией стандартных растворов, нахо- 
дящихся в пробирках того же, строго одинакового, диаметра. 
Неизвестная концентрация равна концентрации стандартного 
раствора, интенсивность окраски которого совпадает с интенз 
сивностью окраски исследуемого раствора. 

Стандартные шкалы могут быть не только в виде окрашен- 
ных растворов, но и в виде специально окрашенных стекол и 
бумажек. Следует отметить, что метод стандартных шкал полу- 
чил довольно большое распространение в биохимических иссле- 
дованиях. Это объясняется тем, что не требуется подчинения ис- 
следуемых растворов закону Бера, определения проводятся бы: 
стро и не требуют применения аппаратуры. Недостатком мето- 
да является необходимость частого приготовления серии стан- 
дартных растворов (шкал) в связи с их выцветанием при храз 
‘чении. Что касается имитирующих растворов, стеклянных и бу* 
мажных шкал, то их изготовление является делом трудным. 
Много времени приходится затрачивать на подбор правильных 
оттенков. окраски: : 

Метод уравнивания окрасок. Колориметрирова- 
ние растворов по этому методу возможно только при. условии 
их подчинения закону Бугера-Ламберта-Бера, т. е. метод при- 
меним в том случае, когда соблюдается прямолинейная зави: 
симость между оптической плотностью ДР и концентрацией раст- 


>) 
{< 
9 


вора С. Уравнивание окрасок растворов ‘производитея ето 


мощью специальных приборов-колориметров, 


Расчеты концентраций при проведении колориметрических - 


определений основаны на том, что толщины (или высоты) слоев 
исследуемого и стандартного. растворов (й:и„ий,) при одина- 
ковой интенсивности окраски обратно пропорциональны их кон- 
центрациям Сх и С: : 


© У Сет: Е (2) 


Сх в уравнении (2) выражает концентрацию исследуемого 
вещества в объеме, взятом для колориметрирования. Для расе 
та содержания вещества в объекте анализа перо 
навеску, общий объем раствора и объем, взятый для э а 

При отсутствии светофильтров метод уравнивани 


‚ мало отличается по своей точности от метода шкал. 


збирательность коло- 


Чтобы увеличить чувствительность ии 
е 75 



















































методов, необходимо применять светофиль 
риметрических называют окрашенные среды (твердые, ино 
Светофильтрами ающие лучи только некоторой определенной 
жидкие), еы Для колориметрического определения дан 
области с Е } 


только тот световой луч, который наиболее сильно по. 
скает то: 


т». { 
т для проведения колориметрического анализа, 
При колориметрировании по методу стандартных серий (шкал) 
РРР используют пробирки, градуирован» 


занием объема. Важными условиями 
при выборе пробирок являются: |} 
бесцветность стекла; 2) одинаковая 
толщина стенок и 3) одинаковый диа- 
метр. 

Для колориметрического опреде- 
ления РН применяют  компаратор 
(рис. 27). В центральное гнездо пер- 
вого ряда отверстий ставят пробирку 
с исследуемым раствором, а в край- 
Рис. 27. Компаратор ние гнезда — пробирки со стандарт- 

ными растворами. 
еняя пробирки со стандартами, 
) добиваются, чтобы окраска исследуемого раствора была средней 
Г между стандартами. Если исследуемый раствор имеет собствен- 
‚| ную окраску, то в крайние гнезда второго рядах помещают ис- 
следуемый раствор без индикатора, а в среднее гнездо — про- 


бирку с водой. В этом случае собственная окраска раствора 
элиминируется (исключается). 

олориметрирование по м 
ДИтТся В специальных прибор 





шкале. Они ”выра- 
я по основной шка- 
ли — по нониусу. 


от зеркала 3 прохо > 
дит через 
а, через призм р слой 





лой стандартнога раствора 
линзы // и попадает в 
чину оптического поля. Меняя вин- 
‚ добиваются одинаковой интенсив- 


тры, — 
гда. 
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м 55 3. В левую и правую кюветы наливают дистиллированную 
р и ; ы ду, ставят их в гнезда, погружают в воду призмы вращением 
и, о и устанавливают для обеих кювет одинаковую высо- 
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- суля сматривают поле 
д Установив на фокус окуляр, просм: р : ‚ Зрения, 
= бора поворачивают так, чтобы получить максималь. 
а и ершенно одинаковую интенсивность освещения 
ную и притом со т 
Я винок поля зрения. Е 
в а ее - и наливают в них один и тот же 
ют ЗА „ 
ы о приготовленный для проведения анализа. 
ны по кювету устанавливают на опре. 
Вращением кремальеры левую у Уусг вет 
ее ; мер на 20 делений. Правую кювету пе- 
деленную высоту, например 2 ? РЕ: 
х по; ‹а не сравняются окраски обоих поло- 
едвигают до тех пор, покг 
е Производят 3—4 установки одноцвет- 
винок оптического поля. Производят < : а 
ного поля зрения и из полученных отсчетов берут с] нее зна 
чение, Расхождение между высотой левой и правой кювет не 
превышать 0,5 деления. Если расхождения составят 
шую величину, то в отсчет высоты столба стандартного 
ора вносят необходимую поправку. : я . 
Пример. Левая кювета установлена на 20 делений шка- 
лы. Отсчет высоты для правой кюветы (с тем же стандартным 
раствором) составил 21 деление. Поправка к высоте 20 левого 
стандартного раствора -1. При расчетах следует пользовать- 
ся исправленной высотой слоя стандартного раствора, т. е. 


брать 21 деление, хотя кювета находилась на высоте 20 деле- 
НИЙ. 
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6. После указанной установки и проверки работы прибора 
можно приступать к выполнению анализов. 


Б. Техника выполнения анализов 


1. Приготовляют несколько стан 
вающих диапазон концентраций определяемого вещества в'ис- 
следуемых растворах, и нумеруют их по порядку. 


2. Сравнивают на глаз окраску исследуемого раствора (пос- 
ле добавления окрашивающе 


го реагента) с окраской серии колб 
со стандартными растворами и отмечают номер стандартного 
раствора, окраска которого наиболее близка к окраске исследу- 
емого раствора: = 

3. Указанный стан Й 


дартных растворов, охваты- 


ую кюве- 
ту, погружают призму и устанавливают её на определенную вы- 
соту (в целых делениях шкалы). 


4. В правую кювету на 
эжают в него призму 
еры до полу 
поля зрения. Затем в 


етного поля зрения и 
отсчетов делают не 


В 2 или ме в объеме 


ованию, Ррассчитыва 
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чении Е 
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т пос формуле (2), а затем, учитывая разбавление, 
уцавеску, рассчитывают содержание определяемого е 
Объекте анализа. Необходимые расчетные формулы будут при- 
водиться при описании методов определения тех или иных ком- 
понентов колориметрическим методом. 

` При работе с колориметрами следует строго придерживать- 
ся следующих основных правил: 

1. Погружатели и кюветы должны содержаться в абсолют- 
ной чистоте. Время от времени их надо вытирать чистой, сухой, 
мягкой трянкой (или марлей). 

2. Перед каждым определением кювету следует два раза 
сполоснуть исследуемым раствором. 

3. Кюветы необходимо наполнять с таким расчетом, чтобы 
при полном погружении в них призм раствор не выливался, так 
как это приводит к порче деталей прибора. 

4. Осветительные зеркала или белые матовые пластинкй-от- 
ражатели перед работой и после протирают мягкой чистой 
тряпкой. 

5. Когда колориметр не работает, он должен быть прикрыт 
ст пыли. 

6. После работы призмы-погружатели и кюветы должны 
быть вымыты и вытерты насухо. 





УНИВЕРСАЛЬНЫЙ ФОТОМЕТР ФМ-56 


„Определения концентраций окрашенных растворов могут 
проводиться с помощью упрощенного визуального спектрофото- 
метра ФМ-56, в котором монохроматизация света достигается 

_с помощью светофильтров с достаточно узкой полосой пропуска- - 
вия спектра лучей. Спектрофотометры подобного типа получили 
название универсальных фотометров.. 5 > 

Универсальный фотометр ФМ-56 позволяет измерять свето- 
пропускание Т и оптическую плотность р растворов и твердых. 
`прозрачных (нерассеивающих) веществ. Наличие в приборе ря- 
да узкополосных монохроматических светофильтров позволяет 
также снимать спектральную характеристику раствора данного 
вещества. а 

Принцип действия прибора основан на уравнивании интен- 
сивностей двух световых потоков путем изменения диаметра от- 
верстия одной из диафрагм, через которые световые лучи_попа- . 
дают в глаз наблюдателя. ре : 

Два световых луча Ги П (рис. 29) попадают в прибор через 
диафрагмы 4 и 2, связанные с измерительными барабанами Зи 
4; имеющими красные шкалы оптической плотности_р и черные 
шкалы светопропускания Т. Е 

Оптической системой прибора эти два луча сводятся вместе 
и направляются в глаз наблюдателя, который видит поле зрения 
в форме круга, разделенного линией на две половины. Яркость 








я определяется световым потоком, проходя 


левой части пол а яркость правой части поля — 
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через правую диафрагму, 

охо диг 

ив обоих измерительных: барабанов на 
ри 


отности, диафрагмы / и 2 окажутся 





ь. полно. 
нуль оптической пл 


Рис: 29. Оптическая схема уни- Рис. 30. Универсальный фотометр ФМ-56: 
версального фотометра ФМ-56 { 


1 — патрон лампы; 2 — винт, фиксирующий о 
р ние осветителя (фотометрической лампы); 3 — а 
к тив; 4 — осветитель: 5 — конденсатор; 6 — зерка го 
7 — винт, фиксирующий положение Е 

столика; 8 — предметный столик: 9 — барабан; з 
указатель; 11 — осветитель шкал; 12 — лупа; 13 — 
стойка; /4 — наглазник; /5 — выдвижная лупа; /6 т 
окуляр; 17 — диск со светофильтрами; 18 — кольцо 
для регулирозки наглазника; 19 — ось наглазника, 

— Фотометрическая головка 


е половины 


ь. Если тепе 
потока, например, помест 


рическое равенство нару 
ким, потемнёет. Для тор 


поля зрения будут иметь оди- 
рь на пути одного светового 
ить окрашенный раствор, то фотомет- 
м так как поле 1 станег менее яр- 
ы о чтобы получить снова одинаковую ос- 
вещенность полей, необходимо уменьшить яркость поля И, что 


Достигается уменьшением отверстия диафрагмы /, через кото- 
рую проходит световой поток п. 


свето. | 
дящим через левую диафрагму. Е. 
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На измерительных барабанах, связанных с диафрагмами 
нанесено отношение (в %) площади $ отверстия диафрагмы 
при данном ее раскрытии к площади $ при максимальном ее 
раскрытии. Площади отверстий диафрагм будут относиться ме- 
жду собой так, как световые потоки Ги И. 

Вклю чение прибора (рис. 30). Прилагаемый к при- 
бору трансформатор рассчитан на включение в сеть перемен- 
ного. тока на 220 или 127 в. 

Перед началом работы необходимо проверить схему включе: 
ния перемычек на основании трансформатора. Перемычки тран- 
сформатора должны быть установлены на включение в сеть пе- 
ременного тока с напряжением в 220 в. 

Один из штеккеров шнура фотометрической лампы вётавля- 
ется в гнездо «0», другой — в гнездо 8 трансформатора, что со-* 
ответствует выходному напряжению в 8 в, на которое рассчита- 
на лампа фотометра. Штеккера осветителя шкал измеритель- 


ных барабанов вставляются в гнезда трансформатора 
Чи [6. : 

Пользуясь реостатом, рукоятка которого находится на 
крышке трансформатора (надпись «темнее — ярче»), можно 


регулировать величину накала нити лампы, а пользуясь выклю- 
чателем на той же крышке, можно включать и выключать при- 
бор без отключения трансформатора от сети. 

Установка прибора в рабочее положение. 
Закрепляют осветитель на стойке штатива таким образом, что- 
бы световые пучки падали на зеркало, которое поворачивают 
так, чтобы входные отверстия фотометра были одинаково осве- 
щены. Оба измерительных барабана ставят на красный нуль оп- 
тической плотности. 

Из конденсоров осветителя удаляют матовые рассеиватели, 
включают зеленый светофильтр № 5, фокусируют окуляр на ли- 
нию раздела оптических полей зрения и наблюдают изображе- 
ния спирали, видимые в каждой половине поля зрения. Если 
изображения не резки, то передвигают конденсоры. 

Осветитель устанавливают, пользуясь винтом 2 и зеркалом 
б, так, чтобы в каждой половине поля зрения была видна сред- 
няя равномерно накаленная часть спирали лампы. 

После этого в пазы оправ конденсоров вставляют матовые 
рассеиватели, устанавливают лупу 1/4 над окуляром и проверя- 
ют заполнение диафрагмы светом. Для этого левый измеритель- 
ный барабан устанавливают на значение оптической плотности 
«оо» (бесконечность), а правый — на красный нуль оптической 
плотности. Затем правый измерительный барабан ставят на 
значение оптической плотности «©0», а левый — на м 
нуль. В обоих случаях диафрагмы, при просматривании ея 
должны быть полностью и равномерно заполнены светом. 

‹ Е ия светом диафрагм лупу отводят 
окончании проверки заполнен считать закон- 
в сторону. На этом установку прибора ыы анализов. 
ченной, и им можно пользоваться Для выпол 
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Техника выполнени я анал изо -К прибору при 
а ‹ювет, которые позволяют ввести в Ход л\: 
лагаются три пары кю ее иной в 10 и 50 мм. Вол м 
чей прибора слои жидкостей толщиной =. г е одну из 
кювет наливают исследуемый окрашенный раствор, в другую — 
растворитель (т. е. исследуемый раствор, к которому добавле- 
ны все необходимые реактивы, за исключением окрашивающе- 
го реагента). Если исследуемый раствор бесцветен, вместо раст- 
ворителя можно использовать Кети ирО ванн воду. - 

Толщина слоя раствора выбирается с таким расчетом, чтобы 
оптическая плотность раствора Д находилась в пределах, обес- 
печивающих удобство и наибольшую точность измерений; эти 
пределы находятся в диапазоне значений оптической плотности 
0,2—0,8. Следует заметить, что при выполнении анализов обыч: 
но не пользуются черной шкалой светопропускания, а только 
красной шкалой оптической плотности. 

Техника выполнения-анализов состоит в следующем: 

1. Вращением револьверного диска устанавливают необходи- 
мый для данного определения светофильтр. 

2. В одну кювету наливают исследуемый окрашенный раст- 
вор, в другую — растворитель (или дистиллированную воду) к 
закрывают их пробками, которые только наполовину должны 
быть погружены в раствор. 

3. Слева, на столик, точно против отверстия, ставят кювету с 
растворителем (или с водой), справа — кювету с исследуемым 
скрашенным раствором. 

4. Оба измерительных барабана устанавливают на нуль по 
красной шкале оптической плотности. 

5, Вращением левого измерительного барабана устанавли- 


вают одинаковую интенсивность освещения обеих половинок 
поля зрения. : 


6. Отсчитыв 















тической плотности. : ах 


_- 8. Кюветы меняют местами и вращением теперь уже правого 
измерительного барабана (над кюветой с водой) устанавливают 


одинаковую интенсивность освещенности половинок поля зре- 
ния. 


7. Оба барабана снова устанавливают на красный нуль оп- 


ий оптической плостности на левом 
_и правом измерительных бараба . е” 


: г нах находят среднее значение 
_ оптической плотности исследуемого раствора . 

ЕЕ: о значению оптической плотности Р`по калибровочной 
82 : 





кривой находят кон ›ацию опре; емого вещества С в 
сследуемом р ре + нен‹ ДС НЕ бъе 
ое 1 Г ре \ т не ] ННО В объекте анали- 


за} 


Примечани ба т 
интенсивность освет половинок поля зрения РР а 
рительных бараба кр г нуле то и нии обоих изме 

жно пр дить отечеты аа Е > опустить, т. е. 
рестановки кю евом измер льном барабане без пе- 

Построение калиб ровочной кривой. Для опре- 
деления концентраци! вещества в исследуемом растворе необ- 
ходимо построить 1 оровочную кривую. Построение калибро- 
очной кривой зводится следующим образом. Приготовля- 
ют 5—6 стандартных растворов, охватывающих днапазон содер- 
жания определя‹ о вещества в исследуемых растворах. 

Измерения оптической плотности указанным выше методом 
начинают с ра, имеющего наибольшую концентрацию. 
Если полученное 1 том значение оптической плотности со- 
ставляет примерно 0,7—0,9, можно продолжать измерение раст- 
воров других концентраций. При значении оптической плотно- 
сти, превышающем 1,0, рекомендуется подобрать кювету 
меньших размеров, если же величина оптической плотности 
окажется меньше 0,7, берут кювету больших размеров. Выбрав 
соответствующую кювету, проводят измерения остальных стан- 
дартных растворов. 

Измерив оптические плотности серии стандартных растворов, 
на миллиметровой бумаге строят калибровочную кривую, от- 

кладывая на оси ординат оптическую плотность 9, а на оси 
абсцисс -- концентрации определяемого вещества С (в опреде- 
ленном объеме раствора или в объекте исследования). 

Необходимо отметить, что определение оптических плотно- 
стей стандартных и исследуемых растворов, содержащих данное 
определяемое вещество, должно производиться в кюветах одних 
и тех же размеров с применением одного и ‘того же свето- 
фильтра. 

На рис. 31 приводим калибровочную кривую для фотомет- 
ения фосфора в кормах. Калибровочную кри- 





рического опре? 
вую следует время от времени проверять. 


тофильтра. Выполнение анализов на уни- 
›е ФМ-56 проводится с применением пра- 
вильно подобранного светофильтра для измерения В 
плотности растворов, содержащих данное а: —- г - 
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меняемом для данного исследования, о произ- 
Е: светофильтра. Опишем два способа выбора. 
а тспектральную характеристику исследуемого раст- 
: о ея его оптическую плотность на р свето- 
а имеющихся в приборе. На основе полученных дан- 
=. на миллиметровой бумаге строят Е р —. 
оси ординат оптическую плотность 2, а на — не 
фективную длину волны Аэф В МА (или номер ) 





Рис. 31. Калибровочная кривая для опре- 
ь деления фосфора о 


Светофильтр для данного определения выбирается с таким 
расчетом, чтобы его эффективная длина волны приходилась на 
участок спектральной кривой, имеющий максимум оптической 
плотности, или на ту часть спектральной кривой, которая имеет 
подъем, идущий почти параллельно оси абсцисс. 

В качестве примера приводим на рис. 32 спектральную кри- 
вую синего раствора, подготовленного для определения фосфора 
Б кормах. Для работы с этим раствором следует пользоваться 
светофильтром, имеющим эффективную длину волны Л. = 
= 619 ти. Обращаемся к паспорту прибора ‘и находим, что 
_Лэф =619 ту, отвечает светофильтр М-61. Мы здесь в качестве 


примера использовали. данные униве сального 
ФМ-56 № 23077 выпуска 1962 г. в > 


Но принцип подхода к выбору 
светофильтра остается тем же, независимо от номера прибора и 
выпускного аттестата. 


2. Берут два исследуемых или два стандартных раствора 
соседних порядковых номеров и 


определяют их оптическую 
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плотность на всех светофильтрах прибора (разумеется, кроме 
тех, которые дают различные цвета половинок поля зрения) 
сатем находят разность оптических плотностей двух растворов 
для различных светофильтров. Для работы с данным раствором 
выбирают светофильтр, который дает наибольшую разность оп- 
тической плотности Ш. 

При выборе светофильтра можно учитывать и то. обстоятель- 
ство, что при работе с окрашенными растворами берут свето- 


Олтичаская плотность, Д 





5 260 500 500 700 
Длина волны. ммк - 


Рис. 32. Спектральная характеристика растворов фос- 
фора ея 
фильтр, цвет которого является дополнительным ' к цвету иссле. 
дуемого раствора. Так, например, для синего раствора выбира- 
от красный светофильтр, для красного раствора — синий. 


ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД АНАЛИЗА 


Фотокслориметрическим или фотоэлектроколориметрическим 
называется метод, основанный на фотометрировании (измере- 
нии) количества света; прошедшего через окрашенный раствор, 
с помощью фотоэлёментов. Под воздействием света в фотоэле- 
менте возникает электрический ток, пропорциональный интен- 
сивности освещения. Сила тока измеряется чувствительным при- 
бором — гальванометром, по показаниям которого находят 
концентрацию определяемого вещества в растворе. Е 

Фотоэлементом называется прибор, в котором световая энер 
тия превращается в электрическую. Работа фотоэлемента рта 
вана на явлении фотоэффекта. Фотоэффектом называется отрыв. 
электронов от атомов вещества под влиянием освещена 

В связи с тем, что между интенсивностью светового 


том, су- * 
и силой электрического тока, развиваемого фотозлямон в 
8. 








И а 





стествует прямая пропорциональность, фотоэлектроколоримет. 
рический метод анализа подчиняется тем же закономерностям, 


которые лежат в основе фотометрии. 


Фотоколориметрическая аппаратура 


Существует много схем фотоколориметров, из которых наи- 
большее распространение получили две: 1) схема прямого дей- 
ствия с одним фотоэлементом и 2) дифференциальная схема с 
двумя фотоэлементами. - : 

Сущность работы фотоколориметра прямого действия заклю- 
чается в следующем: на пути светового потока помещают свето- 
фильтр и кювету с окрашенным раствором. Из раствора свет 
попадает на фотоэлемент, в котором возникает соответствующая 

ла тока, измеряемая гальванометром. Но показаниям шкалы 
тальванометра, пользуясь калибровочной кривой, находят со- 
держание вещества в растворе. Схема отличается простотой, по 
интенсивность освещенности зависит от колебаний напряжения 
в сети переменного тока. В связи с этим схема прямого дей- 
ствия распространения не получила. 

Широкое применение в лабораториях получила дифферен- 
циальная схема. Действие приборов, работающих по этой схеме, 
основано на оптической компенсации фототоков: при одинако- 
вой освещенности обоих фотоэлементов (включенных навстречу 
один другому) токи от них в цепи гальванометра взаимно ком- 
пенсируются и стрелка гальванометра остается на нуле. При 
затемнении одного фотоэлемента кюветой с окрашенным раст: 
вором компенсация фототоков нарушается и стрелка гальвано- 
метра отклоняется от нуля. Для восстановления компенсацин 
фототоков сужают отверстие диафрагмы над вторым фотоэле- 
ментом и вновь устанавливают стрелку гальванометра на нуль. 
Диафрагма связана с измерительным барабаном, имеющим 
черную шкалу светопропускания Ти красную шкалу оптиче- 
ской. плотности В. Показания этих шкал являются мерой погло- 
лцения света исследуемым раствором. —— = 

Основным преимуществом фотоколориметров, работающих 
по дифференциальной схеме, является то, что на результатах 
'измерений не отражается непостоянство напряжения в сети пе- 
ременного тока. Колебания в сети ‘взаимно уравновешиваются, 
поскольку токи обоих фотоэлементов проходят через гальвано- 
метр в противоположных направлениях 

По дифференциальной схеме работают фотоэлектроколори- 
метры ФЭК-М и ФЭКН-54, 56 и 57. 

Фотоэлектроколориметр ФЭК-М (рис. 33 и 34). 
Применяется для колориметрических ‘определений, измерения 
оптической плоткости О и светопропускания окрашенных раст- 
воров Т. В качестве приемников световой энергии используются 
вентильные селеновые фотоэлементы. Фотоколориметр работает 
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по принципу оптической компенсации двух световых _ Потекоге 
с помощью щелевой диафрагмы. Оптическая схема _п на 
приведена на рис. 35. Свет от лампы накаливания = и 
соответственно Конденсаторы 2 и 2! и теплозащитные стекла 8 
и 3', поглощающие инфракрасное (тепловое) излучение пампы 
и тем самым предохраняющие исследуемый раствор и фотоэле-. 
менты от нагревания, Зеркала 4 и 4! направляют световые пуч= 
‚ ки через светофильтры 0 и 5', линзы 6 и б! з в кюветы 7 и 71. 


ЕЕ 


Рис. 33. Фотоэлектроколориметр ФЭК-М 
Фотометрический узел: 


1 — фотометрическая лампа; 2— патрон лампы; 3, 4 — ус- 

тановочные винты; 12 — измерительный барабан (левый); 

14 — узел светофильтров; 18 — клеммы для внешнего галь- 
ванометра 


— Вышедший из кювет свет с помощью линз 3 и 8! а также 
призм 9 и 9' проектируется на чувствительные поверхно- 
сти фотоэлементов 14 и 14! с запирающим слоем. На 
пути лучей с одной стороны можно ввести два круговых серых 
клина /0’и /1 для ослабления светового потока, падающего на. 
фотоэлемент „/4. Один клин большей, а другой — меньшен ой- 
тической плотности. На пути светового луча, падающего на фо- 
тоэлемент 14!, находится щелевая диафрагма /2. „При вращении 

ь Е 








связанного с ней измерительного барабана 13 меняется просвет 

диафрагмы и тем самым изменяется величина светового потока, 

падающего на фотоэлемент 141. Возникающие в фотоэлементах 

токи текут по рамке гальванометра в противоположных направ- 

. лениях, поэтому при одинаковом количестве света, падающего 
в. на оба фотоэлемента, стрелка гальванометра стонт на нуле. 
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Рис. 34. Фотоэлектроколориметр ФЭК-М 
Панели управления: 

5 — держатели кювет; 6 — круговой нейтральный клин 
грубой настройки; 7 — клин тонкой настройки; 8 — коррек- 
тор гальванометра; 9 — арретир гальванометра; 10 — окош- 
ко с линзой для наблюдения за стрелкой гальванометра; 
11 — крышка патрона осветительной лампы; 12 — измери- 
тельный барабан; 13 — шкала для отсчетов показаний при- 
бора; 15 — рукоятка узла светофильтров; 16 — переключа- 
тель чувствительности гальванометра; 17— 


рукоятка для 
открывания и закрывания шторок 


Красное стекло 15 над фотометрической лампой 
индикатором включения прибора, а шторки /6б и 16! 
можность, не выключая фотоэлектроколориметра, перекрывать 
световые лучи во время установки на нуль гальванометра и не- 
больших перерывов в работе. 

Подготовка прибора к работе. 1. Проверяют, на какое на- 
пряжение сети переменного тока установлено питающее устрой- 
ы ство прибора (феррорезонансный стабилизатор напряжений). 

р 2. Посредством специальной колодки электрошнура в гнездо 
прибора включают стабилизатор напряжения, питающий фото- 
метрическую лампу прибора. 
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является 
дают воз- 





ЕН, 





















3. Электрошнур стабилизатора напряжения включают в сеть 
переменного тока. 

4. Выключатель стабилизатора поворачивают к индексу 
«Включено». При этом под красным стеклом (на верхней крыш- 
ке прибора) загорается фотометрическая лампа 1 (рис. 33). 








Й) \_гальванометр _ 


Рис. 35. Оптическая схема фотоэлектроколориметра 
ФЭК-М 


5. Открывают верхнюю крышку для кювет и прикрывают 
световые окошки кусочками папиросной бумаги, на которых 
должно появиться четкое симметричное (в центре окошка) изо- 
бражение нити лампы. В случае размытого несимметричного 
изображения нити или вообще его отсутствия положение фото- 
метрической лампы регулируют по_высоте винтом 4, а в гори- 
зснтальной плоскости — винтами 35 до появления четкого изо- 
бражения нити в центре светового окошка. 

6. Поворотом ручки 17 (или кнопки) вправо закрывают 
шторками световые. окошки (рис. 34). 
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7. Арретир гальванометра 9 поворачивают к индексу «От. 
крыто». г а 

8. Через окошко с линзой наблюдают за ением стрел. 
ки гальванометра. Если стрелка сошла с нуля, то ее устанавли.. 
вают на нуль вращением ручки корректора 8. 


Примечание. Имеется модель „фотоэлектроколориметра ФЭК-М е 
знешним гальванометром М 117/2, который подключается к клеммам на левой 
стороне прибора с помощью прилагаемого к гальванометру провода. Гальва. 
нометр М 117/2 не имеет арретира: Стрелку устанавливают на нуль, враще- 
нием головки винтового корректора на футляре гальванометра- 


9. Поворотом ручки 17 (под крышкой для кювет) влево от- 
крывают световые окошки. 

10. Поворотом ручки светофильтров 415 включают свето. 
фильтр, который будет применяться для анализа исследуемого 


я 





раствора. : ‚ит 
11. Левый измерительный барабан 12 устанавливают на нуль т ину а 
по красной шкале оптической плотности. 7 


а, 

12. В таком положении прибор оставляют включенным на вет Е 
19—15 минут для установления стационарного режима накала Пи 
фотометрической лампы и стабильного режима работы фото- 
элементов. 

Техника выполнения анализов. Начинать работу следует с 
Быбора кювет: из прилагаемых к прибору двух комплектов бе- 
рут три кюветы одинаковых размеров с расстояниями между 
рабочими гранями 50, 30, 20, 10, 5, Зи 1 мм. При работе с сильно 

окрашенными растворами надо пользоваться кюветами с малым Ув 
расстоянием между рабочими плоскостями (1—3 мм), со слабо | То дз 
окрашенными растворами — с большим расстоянием (30— 
50 мм). Е = 

Оптическая плотность исследуемых растворов измеряется в 
кюветах тех же размеров, какие применялись при получении 
калибровочной кривой. 

Техника фотоколориметрических определений включает сле- 
‚дующие операции. - Ее: 

Г. Берут три кю В две из них на- 
ливают до метки дистиллиров: 1 у ‘растворитель (ис- 
следуемый раствор со всеми реактивами, за исключением окра- 
шивающего реагента), а в третью кювету — окрашенный иссле- 
`дуемый раствор. 

2. В левый кюветодержатель ставят кювбту` с водой (или 
растворителем), в правый. — две кюветы, одну с водой, другую 
с окрашенным раствором. 

3. Еще раз проверяют правильность включения светофильт- 
ра, необходимого для работы с данным раствором. 

4. Измеряют оптическую плотность растворов по красной 
шкале. Это делают двумя способами: при измерении Р первым 
‚способом отсчеты производятся по левому измерительному ба- 
рабану, вторым — по правому ‘барабану. Шкала оптической 
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— плотности левого бараб на имеет пределы измерений 0—2.00° 
‚ шкала правого барабана — 0—0,52, причем точность измерений 
на участке шкалы 0,15—0,52 выше, чем на левом барабане. На 
правом оарабане могут производиться измерения только тех 
растворов, оптическая плотность которых не превышает 0:52. 

` Первый способ измерений, 1. Левый измерительный барабан: 
устанавливают на красный нуль оптической плотности В. 

Э, Поворотом кюветодержателей в левый луч света ставят 
кювету с водой (или растворителем), в правый луч — кювегу с 
исследуемым окрашенным раствором. Перед поворотом кювето- 
держатель необходимо приподнять так, чтобы он вышел из фик= 
сирующего штифта, и в этом положении поворачивать до совмё- 
шения белой точки кюветодержателя с белой чертой на корпу- 
се, а затем опустить кюветодержатель. 

3. Переключатель чувствительности гальванометра 16 пово- 
рачивают на индекс «1» и устанавливают стрелку гальваномет- 

_ра на нуль вращением рукояток б и 7 кругового фотометриче- 
ского клина. Грубая настройка производится посредством 
рукоятки 6, тонкая — с помощью рукоятки 7. 

4. Такую же установку стрелки гальванометра повторяют на 
- последней ступени переключателя чувствительности «2», после 
чего переключатель возвращают на индекс «0». 

5. В правый и левый лучи света вводят кюветы с дистилли- 

: рованной водой (или растворителем). Е : 
— 6. Переключатель чувствительности поворачивают на индекс 
_— &ЁР» и устанавливают стрелку гальванометра на нуль вращением 
левого измерительного барабана 12. Затем переключатель ста- 
вят на индекс «2» и снова устанавливают на нуль стрелку галь- 
`ранометра. 

7. Величину онтической плотности раствора. итывают по 
красной шкале левого барабана, Отсчеты повторяют 2—3 раза, 
нарушая нулевое положение тальванометра и снова устанавли- 

_ вая стрелку на нуль на последней ступени чувствительности, 
т. е. на положение переключателя «2». 

8. После отсчетов оптической плотности переключатель чув- 
ствительности гальванометра обязательно возвращают на «0». 

Второй способ измерений. 1. Правый измерительный барабан 
устанавливают на красный нуль оптической плотности {или на 
160 делений черной шкалы светопропускания Г). р 

2. В правый и левый световые потоки вводят кюветы с водой: 

йЛ елем). > 

- "а,  ВращеиЕи ОЕ фотометрических клиньев устание 
ливают стрелку гальванометра, сначала при положен 
ключателя чувствительности на индекс «1», а е.-- Е 
«2», после чего переключатель возвращают на «\%». Е 
ы р одят кювету с окрашенным. 

4. В правый световой поток ввод ася по-прежнему 

раствором (в левом световом потоке помещ Е - 


кювета с водой). > 
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5. Вращением правого измерительного барабана стрелку 
га льванометра устанавливают на нуль при положении переклю. 
чателя на индексе «1» и затем — на индексе «2» (точная на. 
стройка). - 

6 Величину оптической плотности раствора отсчитывают по 
красной шкале правого измерительного ‘барабана, после чего 
переключатель чувствительности гальванометра возвращают на 
индекс «0». 


Приведение` прибора в нерабочее состояние 


1. Выключатель стабилизатора напряжения поворачивают 
на индекс «Выключено», после чего электрошнур прибора вы- 
ключают из сети переменного тока. - 

2. Арретир гальванометра ставят в положение «Закрыто». 

3. Удаляют кюветы из кюветодержателей, промывают их ди- 
стиллированной водой, протирают снаружи мягкой фланелевой 
салфеткой и ставят на свои места в коробки. 

Построение калибровочной кривой и выбор светофильтров 


производятся так, как это приведено в описании универсального 
фотометра ФМ-56. - 


Фотоэлектроколориметр ФЭКН-57 


Оптическая схема  фотоэлектроколориметра-нефелометра 
ФЭКН-57 аналогична схеме прибора ФЭК-М. В отличие от пос- 
леднего ФЭКН-57 снабжен большим числом светофильтров, что 
расширяет возможности определений. Кроме того, пользуясь 
прибором ФЭКН-57, можно проводить нефелометрические опре- 

- деления. - 5 а 

Поскольку в качестве приемников световой энергии здесь ис- 
пользованы вакуумные сурьмяно-цезиевые фотоэлементы, воз- 
никла необходимость в усилении фототоков. Это осуществляет: 
ся с помощью лампового усилителя постоянного тока. 

Осветитель, фотоэлементы и усилитель питаются от отдель- 
ного устройства, включающего стабилизатор напряжения и два 
выпрямителя. Блок питания подключается к прибору специаль- 


ным кабелем. Перед работой прибор ‚должен быть надежно за- 
землен. Е 


Переключатель чувствительности > гальванометра наряду с’ 
положениями «0», «1» и «2» имеет еще одно положение — «3» 
соответствующее наивысшей чувствительности. Перед измерени- 
ями необходимо: 

1. Арретир поставить на положение «Открыто», 
тель чувствительности гальванометра установить на 
крыть шторками световые окошки прибора. 


2. Вращением корректора установить стрелку гальванометра 
на нуль. : 


3. Переключатель чувствительности поставить в положение 
н вращением рукоятки реостата настройки установить 


переключа- 
нуль и за- 


«1» 


2 











«электрический нуль» прибора, т. е. вращением рукоятки реоб- 
стата настройки (находится на правой стороне прибора под из- 
мерительным барабаном) установить стрелку гальванометра на 
нуль. Такую же установку стрелки гальванометра на нуль следу- 
ет произвести на положении переключателя «2» и «3» и затем пе- 
реключатель чувствительности снова возвратить на нуль. 
4. Открыть световые окошки, включить необходимый номер 
светофильтра и дать прибору прогреться в течение 15—20 минут 
для того, чтобы он вошел в стабильный режим работ. По истече- 
нии этого времени можно приступать к измерению оптической 
плотности исследуемых растворов, которое осуществляется точ- 
но так же, как и на приборе ФЭК-М. 
Для снятия спектральной характеристики раствора (для вы- 
бора светофильтра) необходимо измерить его оптическую плот- 
ность при разных длинах волн. Для этого используют свето- 
фильтры №№ 1—8, имеющие довольно узкую полосу (ширину) 
пропускания в пределах 40 мц. Максимальное пропускание для 
них соответствует следующим длинам волн в ти: 
‚№ светофильтра Е ео жеаы = = 
Длина волны 360 414 453 508 536 584 610 656 
Фильтры №№ 9—11, имеющие более широкую полосу про- 
пускания, применяются при нефелометрировании. При этих из- 
мерениях переключатель указателя рода работы, находящийся 
в правом углу верхней панели прибора, устанавливают на ин- 
декс «Н». Кроме того, для проведения нефелометрических опре- 
делений на линзы перед кюветами надевают диафрагмы, сужаю- 
щие световой поток. 

При проведении колориметрических определений указатель 
рода работы должен стоять на индексе «К». : 


ЭЛЕКТРОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 5 
КОНЦЕНТРАЦИИ ВОДОРОДНЫХ ИОНОВ (рн) 


Концентрация водородных ионов (рН), или реакция среды, 
является важным фактором, оказывающим большое влияние на 
ход биохимических и биологических процессов в организме. От- 
сюда возникает необходимость наряду с другими показателями 
определять концентрацию водородных ионов в различных биоло- 
тических жидкостях. 

Кислая реакция обуславливается концентрацией водородных 
ионов НТ, щелочная — концентрацией гидроксильных ионов 
оН-. 

В водных растворах всегда имеются как водородные, так и 
гидроксильные ионы. Если их концентрации равны, то реакция _ 
нейтральная. Если преобладают водородные ионы Н* , то реак- 


ция раствора кислая, и наоборот, при избыточной концентрации , 


гидроксильных ионов — раствор щелочной. Существует ее 
ленная математическая зависимость между концентрациям 
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дородных и гидроксильных ионов. Если обозн 
цию ионов НР через Снт и концентрацию 1 







ЗИТЬ концентра- 
нов ОН- через 
т 


Сон-, тоСн+ + Сон- = 1+ 10-Н, т.е, произв е концентра- 
ций ионов НТ и ОН в растворах является постоянным и рав- 
но 1: 10-М. При нейтральной реакции Сн* = Сон = 110-й 
так как 10-7. 10-7 = 10—4. Если реакция раствора кислая, то 


Снт > 10-7, при щелочной реакции Снт < 10-7. 
Чтобы не иметь дело со степенями с отрицательными показа- 
телями, которые являются громоздкими и неудобными при со- 
поставлении различных концентраций водородных ионов, был 
введен так называемый водородный показатель. Это — отрица- 
тельный логарифм концентрации водородных нонов, который 
обозначается символом рН. Например, для концентрации 
Сны Ю=е 
10-7 = (=7) =7 
Следовательно, нейтральная ‘реакция характеризуется рН, 
равным 7. В растворе с кислой реакцией рН меньше 7, в раство- 
рах со щелочной реакцией больше 7. Вся шкала занимает интер- 
вал от 0 до 14. : 
РН растворов определяется двумя методами — колориметри- 
ческим и электрометрическим. - 
Наиболее простым является колориметрический ме- 
тод, основанный на свойстве некоторых индикаторов изменять 
свою окраску в зависимости от концентрации водородных ионов. 
Для этой цели пользуются универсальным индикатором или ин- 
дикаторными бумажками, а также набором Михаэлиса или Аля- 
мовского. Этот метод прост в выполнении, не требует специаль- 
ной сложной аппаратуры. Ограничивает использование метода 
его малая точность, не отвечающая запросам биологических ис- 
следований, и невозможность проводить определения в окрашен- 
ных и мутных растворах. е 
Электрометрический метод позволяет. определять 
РН в окрашенных, мутных растворах и суспензиях, отличается 
быстротой и дает возможность определять РН с точностью = 0,05. 
Принцип. метода. Известно, что если опустить электрод (пла- 
стинку) из какого-либо металла в раствор, содержащий ионы 
этого же металла, между ними возпикает разность потенциалов, 
зависящая от природы металла и концентрации его ионов в ра- 


створе, Если в раствор опустить еще стандартный электрод с хо- 


рошо известным и устойчивым потенциалом, то электродвижу- 
щая сила (ЭДС) полученного гальванического элемента будет 


зависеть от концентрации ионов металла в растворе. На этой за- 
висимости основано электрометрическое определение концентра- 
ции водородных ионов или значения рН; 

Для определения рН используются гальванические элемен- 
ты, получающиеся при опускании в исследуемый раствор двух 
электродов. Один из них является индикаторным, потенциал ко- 
торого зависит от концентрации водородных ионов, другой пред- 
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ставляет стандартный электрод или электрод сравнения с хоро- 
шо известным устойчивым потенциалом. Электродвижущая сила 
гальванического элемента измеряется с помощью специального 
прибора — потенциометра или рН-метра, на шкале которого 
прочитывается значение рН исследуемого раствора. 

В качестве индикаторных электродов применяются водород- 
ный, хингидронный, сурьмяный и стеклянный электроды. Что 
касается электродов сравнения, то ими служат насы- 
щенный каломельный и хлорсеребряный электроды. 
В настоящее время при измерении рН в биологиче- 
ских жидкостях наиболее широко применяется стек- 
лянный электрод, позволяющий получить надежные 
данные в интервале значений рН от 0 до Ш. - 

— Типичная форма стеклянного электрода показана 


на рисунке 36. Это — стеклянная трубка с тонко- 
стенным шариком на конце. Внутри ее (и в шарике) 
находится раствор, содержащий ионы водорода с 


известной постоянной концентрацией (буферный ра- 
створ), и электрод сравнения, например хлорсеребря- 
ный, Отверстие трубки герметически закрывается. 

Собранный электрод погружают в исследуемый раст- 
вор в паре со стандартным (насыщенным каломель- 
ным) электродом. 

Стеклянный электрод адсорбирует на своей нпо- 
‚верхности активные свободные ионы водорода, что 
обусловливает возникновение электрического потен- рис. 36. 
циала на поверхности стеклянного шарика. Электро- — Слеклян- 
движущая сила (ЭДС) полученного гальванического. ный 
элемента зависит от содержания ионов водорода в  электрэд 
исследуемом растворе. Кроме того, часто возникают 
незначительные добавочные потенциалы, возможно вследствие 
напряжений в стекле. Их называют потенциалами асимметрии. 
Ввиду неопределенности этих потенциалов стеклянный электрод 
калибруют по буферным растворам с известным рН. 

Высокое электрическое сопротивление стекла заставляет при- 
менять в качестве измерительного прибора ламповый вольтмегр 
вместо потенциометра. Наиболее распространенными у нас при» 
борами такого тина являются ламповые потенциометры типа 
ППИ-58 и ЛП.58, которые называются рН-метрами. Они содер- 
кат все необходимые. для измерений потенциометрические и 
электронные цепи и не требуют вспомогательных ПС - 
ний. Особенно большое распространение Е р т 
ЛП-58. Он предназначен не только для измерения р ый а 
измерения окислительно-восстановительного потенциа 
тенциометрического титрования. = ь — 

Перед применением стеклянный электрод (о 
должен в течение 1—2 часов находиться В в ней постоян- 
воде или, при ежедневных измерениях, ранен > 
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во. Воду периодически освежают. Перед измерением электрод 
просматривают: жидкость должна заполнять шарик о. 
в противном случае электрод осторожно встряхивают. ‘осле из- 
мерений нельзя оставлять электрод в испытуемом растворе, осо- 
бенно в щелочном, чтобы избежать разрушения шарика. 

В каломельный электрод, через боковое отверстие, по мере 
надобности следует доливать насыщенный раствор хлористого 
калия с таким расчетом, чтобы внутренняя (белая) трубочка 
электрода была погружена в него на 10—12 мм. 

Ниже приводится ход работы при определении РН спо- 
мощью рН-метра ЛП-58 (рис. 37 Аи Б). 


Г. Подготовка прибора к работе 


1. При помощи отвертки стрелку гальванометра устанавли- 
вают точно на нуль. 

2. Прибор включают в сеть переменного тока, для чего элек- 
трошнур вставляют в гнездо (127—220 в) на правой стороне 
прибора, а вилку шнура включают в сеть переменного тока на- \‘ 
пряжением в 127—2208. °—— - Ре - 

3. Выключатель «В» (на правой стороне прибора) переклю- 
чают на индекс «Вкл». При этом вспыхивает красная индика- 
торная лампочка на передней панели прибора. 

4. Дают прогреться радиолампам в течение 5—10 минут. 

5. В штатив устанавливают пару электродов: каломельный 
и стеклянный. р. 

6. Штеккер шнура каломельного электрода вставляют в гнез- 
до «Кл» (на левой стороне прибора), а штеккер шнура стеклян- 
ного электрода — в гнездо «Ст» до упора, придерживают руко’ 
и закрепляют в таком положении зажимным винтом. 


И. Настройка прибора 


1. Вращением рукоятки реостата Г («Настр. усил.») стрелку 
гальванометра устанавливают на нуль. 

2. Ключ К> ставят на индекс «Р», а ключ К, — на индекс 
«— МВ». я 
“ 3. На несколько секунд ключ К5 замыкают на индекс «НЭ» и 
вращением реостата 4 («Настр» по «НЭ») устанавливают 
стрелку гальванометра на нуль. _ 

4. Ключ К, устанавливают на индекс «рН». 

5. Рукоятку температурного компенсатора 3 ставят на вели- 
чину температуры исследуемого раствора. 


ее АНИ ом подставляют болыший стаканчик и струей 
ди й воды из промывалки тщате : 
и - щательно промывают 


их измеряемым раствором), после 
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Рис. 37. рН-метр ЛП-58. (А—общий вид, Б—схема) › 


1— ручка реостата настройки усилителя: 2 — ручка установки нуля при калибровании а рева м ати 8 — ручка А, 
турного компенсатора; 4 — ручка реостата настройки прибора по нормальному элементу, 2 —_ ео а реохорда; о оетр, — 
ндикаторная лампочка; 9 — гнездо для включения электродов; К — кнопка реохорла; К: — На ие а милливольты и рН; К» — переключа- 
’ тель на рабочее, положение и нормальный элемент (он же является выключателем гальвани нта, питающего измерительную схему 
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8. Снова наполняют стаканчик тем же буферным раствором 
и при нажатии штифта держателя погружают электроды в рас- 
канчика. 
О Враненеы рукоятки реохорда 5 устанавливают на шкале 
рН буферного раствора (шкалу точно ставят на известную ве- 
личину рН буферного раствора). 

10. Нажав кнопку К реохорда, вращением ручки 2 стрелку 
гальванометра устанавливают точно на нуль. 

11. Оба электрода поднимают вверх при нажатии штифта 
держателя. Е 

12. Выливают из стаканчика буферный раствор и тщатель- 
но промывают его дистиллированной водой. Подетавив под элек- 
троды стаканчик (большого размера), струей из промывалки 
хорошо промывают оба электрода. 


Ш. Измерение-рН исследуемых растворов 


1. Наливают в стаканчик исследуемый раствор и несколько 
раз погружают в него оба электрода (для их споласкивания), 
после чего этот раствор выливают. 

2. Наливают снова в стаканчик исследуемый раствор, ставят 
в гнездо штатива и опускают в него до дна оба электрода (при 
нажатии штифта держателя). - 

Нажав кнопку К реохорда 5, вращением рукоятки реохорда 
устанавливают. стрелку гальванометра на нуль. 

3. На шкале реохорда прочитывают значение рН исследуе- 
мого раствора. Е 











Примечание. Время от времени необходимо проверять настройку 
прибора. Для этого ключ К! лоставят на индекс «-мв», вращением ручки рео- 
стата 1 устанавливают стрелку гальванометра на нуль (если она сошла с 
нуля). После этого на несколько секунд замыкают ключ К» на индекс «НЭ» и 
вращением реостата 4 устанавливают стрелку гальванометра на нуль, если 
о смещена. После проверки ключ К, обязательно возвращают на индекс 
«р ». 


ТУ. Приведение прибора в нерабочее состояние 


1. Нажимают вниз выключатель «В» (на правой стороне 
прибора) к индексу «Выключено». При этом гаснет красная 
индикаторная лампочка. 

2. Выключают вилку шнура из сети переменного тока. 

3. Ключ К2 ставят на индекс «Выключено», а ключ К, — в 
положение «—мв». 

4. С помощью промывалки тщательно промывают дистилли- 
рованной водой стеклянный и каломельный электроды. 

Если предполагается ежедневная работа по измерению РН, 
то стеклянный электрод погружают в маленькую пробирку с 
дистиллированной водой. Каломельный электрод оставляют в 
титативе на воздухе. 
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Растворы для калибровки прибора при измеренин РН 
стеклянным электродом 


А, Исходные растворы 


0 
СООН, 
(5.9 г растворяют в 1 4). - 

3. 0,02 М раствор борной кислоты НзВОз (12,37 ев Ел}. 
4. 0,05М раствор буры Ма.ВО? : 10 Н2О (19,07 ев Ё 4). 
5. 9,1 н раствор соды Ма›СО; (10,60 г безводной соды в 14). 
6. 0.1 н НС! (8.2 мл концентрированной соляной кислоты 


| - доводят до метки в мерной колбе на 1 #). 





ея Б. Буферные растворы 
о уфег | р 


ИЗантя, Состав раствора + 
рН 
ты : 3,98 0,05М раствор бифталата калия 
ее ь 5,00 158 мл раствора 2-92 мл раствора 4 








ое 7,09 235 мл раствора 3+15 мл раетвора 4 
окорда 9,24 0,05М раствор буры 
11,04 125 мл раствора 5+7,5 мл раствора 6+117,5 мл дн- 
сследуе стиллированной воды. 
+ ЛАБОРАТОРНЫЙ рН-МЕТР_ЛПУ-01 
м В настоящее время получил широкое распространение рН- 
‘олива С метр ЛПУ-01, предназначенвый для измерения рН растворов в 
инт лабораторных условиях. рН-метр. ЛПУ-01 не требует источников 
д, постоянного тока для питания потенциометрической цепи, чем 
у д выгодно отличается от модели ЛП-58. : 
Питание прибора осуществляется от сети переменного тока 
220 в или через повышающий трансформатор от сети 127 в. 
Прибор ЛПУ-01 позволяет производить измерение рН в ши- 
> роких пределах от —2 до 14 рН. Шкала показывающего прибо- 
ор я ра отградуирована в единицах рН с ценой деления 0,05. 
д! Для осуществления измерения в пределах — 2- 14 рН име- 
в ется переключатель диапазонов. Если переключатель диапазо- 
Р нов находится в крайнем левом положении — 2—14, прибор по- 
“„’|  казывает ориентировочное значение рН, которое читается по са- 
К г мой нижней шкале прибора с ценой деления 0,5 единицы РИ. 
Г По этой шкале можно измерять с точностью 0,2 единицы РН. 
[С Если такая точность измерения недостаточна, производят изме- 
й рение рН с переключением на узкие диапазоны. По верхней» 
И Ра шкале можно измерять (путем переключения) в. следующих 1- 
рт | Узких диапазонах: —2 — 2 рН; 2—6 рН; 6—10 рН; 10—14 рН... 
г Г == -99 



















„ео зо левое деление верхней шкалы РН в зависимости от 
Крайнее ле ‘апазона можег читаться, как — 4, 2, 6, 10 
ао ВлеН Г ине правое деление — соответственно 2, 6, 10, 
промежуточные деления шкалы читаются а промежуточ- 
ные значения РН соответствующих но мер 

Электродная система рН-метра ЛПУ- - о Зое 
ного электрода и электрода сравнения, которые укреплены на 
металлическом штативе. Стеклянный Л 
ячейки ЛПУ-01 стандартной конструкции (стр. ). Электрод 
сравнения хлорсеребряный проточной конструкции. 

Хлорсеребряный электрод, помещен на дне пластмассового 
бачка, укрепленного в верхнен части электродного штатива. Ба- 
чок заполняется раствором насыщенного хлористого калия. От 
бачка вниз отходит резиновая трубка, продолжением которой 
служит пластмассовая трубка, завинчивающаяся снизу проб- 
кой с прокладкой из микропористого эбонита. Залитый в бачок 
раствор насыщенного хлористого калия должен полностью (без 
воздушных пузырей) заполнить резиновую и пластмассовую 
трубки и через пористую прокладку медленно вытекать (около 
20 мл в сутки) в стакан с измеряемым раствором. При этом 
осуществляется электролитический контакт электрода  сравне- 
ния с измеряемым раствором, электрическая цепь рН-метра 
оказывается замкнутой и возможно измерение э. д. с. электрол- 
ной ячейки. 

При установке прибора особое внимание следует обратить 
на сборку датчика (штатив с электродной системой). Нужно 
очень тщательно проверить заполнение насыщенным раствором 
хлористого калия резиновой и пластмассовых трубок. 

Настройка прибора производится по буферным растворам. 
При этом применяется раствор с таким значением рН, которое 
о и. измеряемых растворов. Обыч- 
буферных ев ааый тов 
расходовании можно о величинами рН. При их из- 

льзоваться прописями  приготовле- 
в растворов, приведенными на стр. 99 р 
тр не выключается из цепи измерения и 


Попса резко западает за пределы шкалы. Это 
ами эксплуат 6 : 
правильной работе, уатации прибора и не мешает его 


ПЛАМЕННАЯ ФОТОМЕТРИЯ 


Пламенная 
Ре Е я представляет собой один из видов 
рировании излучения и вико анализа, основанного на фотомет- 
мя газовой ТорелЕй ЕО элемента, введенного в пла- 
раствор в виде а ринцип его следующий: анализируемый 
ких брызг (аэрозоля) вводят посредством 
































о 


специального распылителя, действующего под давлением сжа- 
того воздуха или кислорода, в пламя горелки, работающей на 
каком-либо горючем газе (природном, пропане, ацетилене). 
Возникающее излучение выделяется интерференционными све- 
тофильтрами и, попадая на фотоэлемент, вызывает фототок, ко- 
торый измеряется гальванометром (рис. 38). При соблюдении 
определенных условий отсчеты по гальванометру пропорцио- 
нальны концентрации определяемого элемента, а это‘ значит, 
что по отклонению стрелки гальванометра при помощи калибро- 
вочной кривой можно рассчитать содержание исследуемого эле- 
мента во взятой для анализа пробе материала. 








Рис. 38. Схема пламенного фотометра: 


1— стакан с исслелуемым раствором; `2 — распылитель; 
3 — пламя; 4 — интерферренционный светофильтр; 5 — фото- 
элемент; б— гальванометр 


Благодаря большой скорости, простоте и достаточно высо- 
кой точности пламенно-фотометрический метод применяется для 
определения щелочных и щелочноземельных элементов: калия, 
натрия, лития, кальция и других. Им пользуются в геохимии и 
минералогии — для анализа вод и минералов, в агрохимии — 
для определения обменных оснований в почвах и для анализа 
удобрений и растительных материалов, в промышленности —- 
для контроля производства при анализе сплавов металлов, сте- 
кол, цементов, огнеупоров, различных реактивов и т. д. Все 
более широкое применение находит пламенная фотометрия в ме- 
дицине и биологии для исследования мочи, сыворотки крови, ор- 
ганов и тканей. 

Излучение элемента в пламени. При анализе методом фото- 
метрии пламени используют пламена горючих газов: водорода, _ 


ао 


светильного и природного газа, смесей пропана с бутаном и = 


аа 








одом. Возможио также приме- 


злух ли кисло 
на с воздухом и р ро 


но пучаемых сжиганнем паров 


отона. бензива и ДР. 
ее а пламен: пламена газов, смешанных с 


диффузнонные, В которых  горя- 
да, а извлекает его из окружаю- 
пламя имеет сильное свечение, 
ий оно не применяется 


ацетиле 
нение пламен, 
стей: спирта, ак 

Различают два ВИД 
воздухом или кислородом, и 
щий газ не содержит кислоро 
шего воздуха. Но диффузионное 
вызываемое неполным сгоранием газа, 


анализа, 
ля пламенно-фотометрического е Е 
Е По мере увеличения количества воздуха в горючем газе све- 


чение уменьшается и, наконен, совсем исчезает, получается про- 
зрачное, несветящееся, голубоватое пламя, которое разделяется 
на два конуса: внутренний — довольно яркого и - 
цвета, и внешний — голубой. Именно такое пламя используется 
в анализе. Е: 

Наиболее важным для анализа параметром пламени, от ко 
торого зависит пригодность для возбуждения спектров тех или 
иных элементов, является его температура: 


Е Не, 











Горючая смесь Температура пламени, ° 
Светильный газ—воздух 1770 
Пропан—воздух 1925 
Ацетилен—воздух 2260 
Светильный газ—кислород 2730 
Пропан—кислород 2850 
Ацетилен—кислород ` 3100 





Наиболее легко возбуждаются спектры щелочных металлов: 
калия, натрия и др. Поэтому их можно определять и в низко- 
температурном пламени. Щелочноземельные элементы (каль- 
ций, барий, стронций) дают достаточно сильное спектральнос 
излучение в пламени с более высокой температурой. Что каса- 
ется элементов других групп периодической системы, то в газо- 
вом пламени интенсивность их излучения очень слабая. Для их 
определения методом пламенной фотометрии требуется приме- 
нение монохроматоров`в сочетании с фотоумножителями. 

В пламенно-фотометрическом анализе используются следу- 
ющие спектральные линии: : 

для калия — 766,49 и 769,90, ти, 

для натрия — 588,99 и 589,59 ти, 

для кальция — широкая интенсивная полоса в области 

620,00 7х. - 

Выделение спектральных линий производится интерференци- 
онными светофильтрами, имеющими максимум пропускания со- 
ответственно указанным длинам волн. При этом ширина поло- 
сы пропускания равна примерно 10 ти. Прозрачность свето- 
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ине Ем 








фильтров составляет 20—35%. Для освещения А 
световым пучком перед светофильтром помещается линза. е 
деленное светофильтрами излучение натрия или кальция Н 
правляют на селеновый фотоэлемент, а излучение калия — на 
сернисто-серебряный. Возбуждаемые излучениями фототоки 
измеряются зеркальным гальванометром с чувствительностью 
по току 10-3 ампера. 


Приемниками светового излучения могут быть и фотоэлемен- 
ты с внешним фотоэффектом: сурьмяноцезиевые вакуумные и 
газополные. В связи с тем, что развиваемые ими под. влиянием 
- ссвещения фототоки очень малы, их необходимо увеличивать. 
с помощью лампового усилителя. В этом случае вместо зер-_ 
_ кального гальванометра может быть использован более грубый _ 
прибор — микроамперметр, который не нуждается в точной 
установке на капитальной стене помещения. = 
Для равномерного введения раствора в зону пламени при- 
меняются специальные распылители. Наиболее ответственной 
частью каждого распылителя является инжектор, в котором 
осуществляются засасывание жидкости и ее распыление. Ин- 
жектор должен обеспечить поступление достаточно больших 
количеств раствора и в то же время возможно более мелкое 
_, его распыление. При изготовлении распылителя важно соблю- 
дать размеры отверстий трубок инжектора, который должен 
обеспечивать тонкое распыление раствора в виде тумана. Диа: 
метр выходного отверстия трубки инжектора, подающей воздух, 
составляет 0,6—0,7 мм. Выходное отверстие вертикальной труб- 


ки, которая засасывает раствор, имеет диаметр 0,3 мм. При по- 


мощи гибкой резиновой трубки распылитель соединяется с 
горелкой. а а 


Давление воздуха и газа, пит ющи ГЛ: олжно ( . 
ва сгорающей 


Воздух для питания пламени и распыления раствора пода- 


ется воздуходувкой или небольшим компрессором. Равномерная 
подача воздуха достигается тем, что он из компрессора посту-_ 
пает в пустой железный баллон, который является буферной ем- 
костью, сглаживающей толчки. Далее для очистки от масла и _ 
пыли воздух проходит через стеклянную трубку длиной 20— 
25 см, диаметром 4—5 см, наполненную ватой, и поступает в 
распылитель. Давление контролируется металлическим мано- 
метром и регулируется с помощью крана, имеющего патрубок 
для выпуска избытка воздуха. АЕ 
_ Аппаратура пламенной фотометрии.. 

вынускает фотоэлектрический пламенный. 

8 и портативный пламенный фотометр | 















Приемниками спектрального излучения в ФПФ-58 являются. 
фотоэлементы с внешним фотоэффектом ЦГ-4. Он имеет лам- 
повый усилитель постоянного тока. 

В ППФ для приема спектрального излучения применены 
полупроводниковые вентильные фотоэлементы — селеновые и 


сернисто-серебряные, фототски которых непосредственно пода-. 


ы ются на микроамперметр. 
в: Фотоэлектрический пламенный фотометр 
И ФПФ-58 (рис. 39 а, 6) предназначен для количественного опре- 
деления натрия, калия, кальция и лития. Он может быть приме- 
и иен в анализе и биологических материалов, интересующих вете- 
Е ринарию и медицину. Прибор рассчитан на использование аце- 
тилена. Однако после небольшой переделки газового микрокра- 
на он может работать на бытовом газе — пропане или природ- 
ном газе. В этом случае ниже чувствительность прибора, 0с0- 
бенно по кальцию, но зато безопаснее работать, чем с ацети- 
леном. нк. -. == = 
Максимальная чувствительность п] г . 






















ацетиленового пламени по натрию : алию составляет 0,5 лг в 
| л раствора, по литию — 0,2 мг. ‚ кальцию — 2 мг. 


При использовании пропана чувствительность уменьшается в 

3—10 раз, что обусловлено более низкой температурой пламени. 

Необходимо отметить, что максимальная чувствительность 

- определяется отклонением стрелки микроамперметра на 1 деле- 

ние при введении в пламя указанных выше концентраций на- 
трия, калия, кальция и лития. 

Питание прибора производится от сети переменного тока. 

напряжением в 220 в. р 
: В приборе установлены 4 интерференционных светофильтра 
с максимальным пропусканием следующих длин волн в милли- 
микронах (ти): № 1 — 590 (для натрия), № 2—620 (для каль- 
ция), № 3 — 670 (для лития) и №4 — 768 (для калия). 

Раствор распыляется воздушным распылителем. Струя воз- 
духа, проходя под давлением через узкое сопло, создает па сго 
выходе разрежение и засасывает раствор, Подача воздуха обе- 
спечивается мембранным компрессором КВМ-8. На пути имеет- 
ся буфёрный объем для сглаживанийя пульсаций воздуха, посту- 
лающего из компрессора. Величина давления меняется с по- 
мощью регулятора. 

Горелка работает на ацетилене (или пропане), поступающем 
из баллона. Давление газа при выходе из баллона регулирует- 
ся посредством специального редуктора, тонкая регулировка 
осуществляется газовым вентилем прибора при помощи водя- 
ного манометра. Газовая смесь зажигается от конденсаторного 
искрового устройства. В качестве приемника излучения приме- 
нены два фотоэлемента с внешним фотоэффектом ЦГ-4, вклю- 
ченные навстречу один другому. 
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Световой поток от пламени горелки собирается конденсор- 
ной линзой и направляется параллельным пучком на полупро- 
зрачную пластинку. После полупрозрачной пластинки основная 














Рис 39а, б. Пламенный фотометр ФПФ-58 


нный светофильтр, выде- 
ляющий нужное излучение, ся на основной ыы 
мент. Другая часть светового потока (10%) направляется полу. 
прозрачной пластинкой через светофильтр на компенсац 
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пройдя интерференцио 


часть его (90%), 
фокусирует 


{| 
‚ 















фотоэлемент. На пути обоих световых потоков установлены 
афр: с ‹алами. 

ирисовые диафрагмы со шка | - 

: Фотоэлементы включены в плечи электронной мостовой схе- 

мы. в измерительную диагональ которой включен микроампер- 

метр типа М-95 со световым отсчетом. 


Наличие компенсационной схемы позволяет определять кон- 
центрацию одного из двух присутствующих в растворе элемен- 
тов. В этом случае, чтобы исключить влияние мешающего излу- 
чения, производится настройка компенсационного плеча схемы 
по раствору, содержащему только «мешающий» элемент с вве- 
дением соответствующего этому элементу светофильтра. Тогда 
результаты фотометрирования исследуемого элемента не будуг 
зависеть от наличия в растворе «мешающего» элемента. 

На наружные поверхности корпуса выведены все ручки уп- 
равления и приборы для наблюдения во время работы. 

На переднюю панель прибора выведены: водяной манометр 
Г для наблюдения за давлением поступающего в прибор горю- 
чего газа, манометр 8 для наблюдения за давлением. воздуха, 
поступающего в распылитель; вентиль 4 для регулировки дав- 
ления воздуха; грубый 2 и точный 3 потенциометры для уста- 


_новки электрического нуля; микроамперметр 7 (М-95) (рис. 39 
аиб). =. 


_ На правой стенке корпуса прибора находятся: рукоятка д 
ска светофильтров основного плеча 12, ручки переменной диаф- 
рагмы основного плеча 1/4, переключения ‘чувствительности при- 
бора 10, корректора «нуля» микроамперметра 9. переключения. 
светофильтров компенсационного плеча 1/, переменной диаф- 
рагмы компенсационного плеча /6, кнопка 17 зажигания газо- о 
вой смеси; зеркало /5 для наблюдения за пламенем, выключа- - 
тель 19 электропитания прибора, резьбовая пробка 13, закры- — 
вающая отверстие, через которое изменяют угол наклона све- 
тофильтров компенсационного плеча, провод 20 со штенсельной 
вилкой для включения прибора в сеть. 

На левой стенке корпуса прибора выведены: 
подключения шланга от газового баллона, 
для регулировки давления газа, штуцер 22 
шланга воздуха из буферной емкости, узел распылителя 25 со 
штуцером 24 для отвода конденсата, ручка 26 для перемещения 
комбинированной заслонки-диафрагмы, боковая стенка 23, при 
снятии которой открывается доступ внутрь прибора на случай 
замены фотоэлементов. 

На задней стенке корпуса имеется отки 
крывающая доступ к газовой горелке со смесителем, каплеотде- 
лителю и феррорезонансному стабилизатору и крышка которая 
прикрывает рефлекторное зеркало. - р 

На верхней плоскости ко 
зовой горелки и помещена р 
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штуцер 2/ для 
ручка 20 вентиля 
для подключения. 


дная крышка, от- 


рпуса выведен патрубок 27 от га. 
езьбовая пробка 28, закрывающая 





















































отверстие, через которое в случае необходимости изменяют нае 
клон светофильтров основного плеча. = ее 
На нижнем откидывающемся плато установлен микроамнер- — 
метр М-95 с многопредельным шунтом типа Ре, который расши-_ 
ряет основной предел измерения в отношении--—5==0—50 — — 
100—500—1000 раз. : : - - 
Ручка шунта выведена на правую боковую сторону прибора. — 
_ Основными пределами измерения являются 1 и 10 микроампер, 
шкала микроамперметра имеет 100 делений. На передней панеё- 
ли, внизу справа распо- —- 
ложена ручка переключе- 
ния пределов измерения. » 
__ Узел распылителя, — „= 
вынесенный на левую бо- Ре 
ковую стенку прибора, 
состоит из стеклянного 
баллона / (рис. 40) с ме- 
таллической оправой, ко- 
торый пружинными за- 
щелками крепится к кор 
нусу распылителя 7. С 
корпусом соединены шту- 
цер 5 для подключения 
воздушного шланга, в03- 
душное сопло 6, трубка 5 
для забора исследуемого 
раствора, соединенная с 
изогнутой трубкой-капил- 
ляром 2, по которой раст- 
вор поступает на распы-. 
ление. Штуцер 4 пре, 
начен для отвода конден- 
сата из распылителя. На. з 
верхнюю часть баллона надевается резиновыи шланг, по 
которому аэрозоль поступает в смеситель горелки. 
Для полного перекрытия светового пучка или изменения 
светового потока, поступающего от пламени горелки к фотоэле- 
ментам, служит комбинированная заслонка-диафрагма, перс- 
ключение которой осуществляется ручкой 26. При введенной ло 
сгказа ручке световой пучок полнозтью перекрыт, при выдвиже 
‘нии ручки до отказа вводится круглое отверстие заслонки, про 
пускающее полный световой поток от горелки. В среднем фик 
сируемом положении ручки вводится прямоугольная диафрагмы 
срезающая часть светового потока. = = 
- а прибора к работе. Перед рб Е 
тельно проверить состояние прибора, обратив со 
на газовые и воздушные коммуникации. Необх 
блюдать технику безопасности при работах, связ 
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- 40. Узел распылителя 





зованием горючих газов, находящихся под высоким давлением 5 
баллонах. 

Шланги должны быть надеты на штуцера плотно, чтобы не 
было утечки газа или воздуха. Негодные шланги необходимо 
сразу же заменить новыми. Зажимы на трубках для спуска кон- 
денсата из каплеотделителя и смесителя должны исключать по- 
тери газа и аэрозоля исследуемого раствора. Освобождать за- 
жимы для спуска конденсата при зажженной горелке нельзя, 
так как пламя при этом может проникнуть внутрь горелки и вы- 
звать ее разрушение. При обнаруженни утечки газа` или другой 
неисправности необходимо немедленно прекратить подачу газа 
в прибор, продуть всю систему воздухом и после этого присту- 
пить к устранению неисправностей. 

Включение и подготовка прибора к измерениям. 1. Штеп- 
сельный переключатель напряжения микроамперметра, распо- 
ложенный на передней панели внизу слева, должен быть постав- 
лен в положение «220 в». 

2. Штепсельную вилку включают в сеть и подают в прибор 
ток поворотом выключателя 19 в положение «включено». 

3. Переключатель пределов микроамперметра устанавливают 
ва 10 мякроампер, а ручку 1/0 переключателя чувствительности 
на положение «бесконечность» (09). : 


В 


4. Ручкой 9 корректора нуля указатель шкалы микроампер- 
метра устанавливают на нуль, после чего его арретируют. (руч- р 
е- >. 


ку внизу справа на передней панели‘ставят в положение ‹арр 
тир»). 

В нерабочем состоянии микроамперметр должен постоянно 
находиться в арретированном состоянии во избежание его 
порчи. 

5. После прогревания электрической схемы прибора в тече- 
ние 30—40 минут персключатель микроамперметра переводят в 
‚ положение «наружный шунт», а переключатель чувствительно- 
сти 10 — в положение «1» (максимальная чувствительность). 
При этом входное световое отверстие прибора перекрывается 
заслонкой вдвиганием до отказа внузрь прибора ручки 25. 

6. Рукояткой потенциометра 3 устанавливают «электриче- 
ский нуль», т. е. указатель шкалы микроамперметра подводят 
к нулю. Если этим потенциометром не удается установить микро- 
амперметр на нуль, тс пользуются потенциометром грубой на- 
стройки 2. 

7. Конец резиновой трубки для отвода конденсата из расиы- 
лителя опускают в сосуд с водой. Это положение трубки должно 
сохраняться до окончания работы на приборе. - 

8. Включают компрессор и вентилем 4, по манометру 8 уста- 
навливают давление воздуха околс 0,2 атм. 

9. Перед подачей газа в прибор: а) проверяют р боту искро- 
вого зажигания горелки: при нажатии на кнопку /7 над козпач- 
ком горелки должна проскакивать искра, которую можно на- 
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блюдать через боковое зеркало 15; 6) открывают вентиль регу- 
лировки давления газа 20. 

10. Для подачи газа (пропана} в прибор открывают вентили, 
установленные на баллоне и редукторе, и постепенно увеличива- 
ют подачу газа, регулируя его давление редуктором баллона и 
газовым вентилем 20 прибора по водяному манометру. Давле- 
ние газа устанавливают в пределах 80—90 мм водяного столба. 

11. Как только, давление газа достигнет указанной величины 
(при давлении воздуха в 0,1 атм) нажимают на кнопку искро-- 
вого зажигания. Сразу же вспыхивает пламя, которое наблю- 
дают в зеокало 1/5. 

12. Регулируя вентилем (рукоятками 4 и 20) давление газа 
и воздуха, добиваются, чтобы конусы пламени под горелкой 
имели голубой цвет, были четко очерчены и не слишком вытя- 
нуты вверх, а пламя над конусами должно быть бесцветным. 
В случае использования пропана его давление должно находить- 
ся в пределах 40—60 мм водяного столба, а давление воздуха 
в пределах 0,35—0,40 атм. Давление ацетилена должно быть в 
пределах 120—200 мм водяного столба, давление воздуха — 
0,22—0,35 атм. 

Когда установился стабильный режим горелки, записывают 
по показаниям манометров давление воздуха и газа с тем, что- 
бы строго придерживаться этих величин при построении калиб- 
ровочной кривой и выполнении анализов. : 

Методика и техника выполнения анализов. Работа по опре- 
делению концентраций исследуемых элементов начинается с 
построения градуировочной кривой для каждого элемента по 
эталонным растворам. Последние приготовляются из чистых 
растворов солей натрия, кальция, лития, калия разнои концен- 
трацииг 

Построение кривой начинают © распыления дистиллирован- 
ной воды, и рукояткой потенциометра указатель микроамиер- 
метра устанавливают на нуль. При этом компенсационное плечо 
полностью перекрывают, а в основном плече должен быть уста- 
ковлен светофильтр, соответствующий элементу, пс которому 
проводят градуировку. Затем берут эталонные растворы этого 
элемента с известной, равномерно возрастающей концентрациен 

И поочередно вводят их через распылитель в пламя фотометра. 
Каждой ковцентрации раствора соответствует какое-то от- 
клонение указателя микроамперметра за счет изменения Фото- 


тока. : 
Число эталонных растворов берут таким, чтобы получить 
строения кривой. 


достаточноё число точек для по р 
Наибольшая концентрация эталонного раствора не 
быть не менее определяемых концентрации В исследуемых Р 


а: я крытия 
Давление воздуха и ацетилена, а также степень раскр 
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хиафрагмы, должны быть одинаковы при а всех эта- 
лонных растворов Н дистиллированной воды. Е 

Градуировочная кривая строится в координат х: отсчет — 
концентрация. На графике указываются овазавия прибора: 
раскрытие диафрагмы, положение рукоятки ПР 
прибора, давление воздуха и ацетилена и-другие необходимые 
сведения. 

При наличии такой кривой приступают к определению кон- 
центраций элемента в исследуемых растворах. 

Снова распыляют дистиллированную воду и устанавливают 
нуль на микроамперметре. Затем берут растворы с исследуемым 
<лементом и вводят их в пламя. По величине отсчета микроам- 
перметра и по градуировочной кривой определяют концентра- 
цию элемента. При этом должны быть точно выдержаны все 
показания прибора, записанные на градуировочном графике. 

Если концентрация исследуемого раствора неизвестна, то на 
приборе устанавливают наименьшую чувствительность — 9, 
затем постоянно увеличивают ее д › такого положения, когда 
можно снять показания микроамперметра. — 


При определении концентрации смешанных растворов, вклю- 
чающих одновременно натрий и кальций, применяют компеинса- 
ционный метод измерения. Положим, что в этом растворе нуж- 
но определить концентрацию натрия. В основное плечо вклю-. 
чают натрий-фильтр, а в компенсационное — кальций-фильтр. — 

В пламя горелки вводят чистый раствор кальция, концен- 
трация которого должна приближенно соответствовать концен- 
трации кальция в исследуемом растворе. | : : 

Изменением диафрагмы компенсационного плеча устанавли- 
вают указатель микроамперметра на нуль. В это время диаф- 
рагма основного плеча должна быть такой же, как и при постро- 
ении градуировочной кривой для натрия. 

В результате такой установки микроамперметра фототок бу- 
дет компенсирован по кальцию, и это положение указателя 
микроамперметра нужно считать за нуль отсчета 

В дальнейшем берут исследуемые растворы и продолжают 
работать обычным методом, пользуясь градуировочной кривой, 
построенной по эталонным растворам натрия. 

Градунровочная кривая сохраняется при постоянных усло- 
виях работы долгое время, однако, ее все же периодически надо 
проверять. При замене деталей, в особенности распылителя и 


горелки, необходимо построение градуировсчной кривой 
кривой - 
водить заново. р НЫ 


Приведение прибора в нерабочее состояние 


1. Хорошо промывают распылитель до получения бесцвет- 


то Е затем ты прибору некоторое время порабо- 
ать, сушить баллон х 
. распылителя током сухого воз- 
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9. Отключают подачу газа, закрыв вентиль на газовом бал- 


е. 
ее Быстро уменьшают давление воздуха до 0.1 атм враще- 
нием влево вентиля 4. 

4. Выключают компрессор и затем прибор. 

Некоторые указания по работе с пламенным фотометром. 
Когда в приборе зажжена горелка, запрещается: 

а) освобождать зажимы для спуска конденсата из смеси- 
теля горелки и каплеотделителя; 

6) вынимать распылитель для осмотра или очистки; 
) 


В перегибать или снимать шланги для подачи газа и воз- 


духа; 
г) отключать. подачу воздуха; 

д) вынимать трубку из сосуда с водой для спуска ксиден- 
сата из распылителя; 

г) производить любые работы по замене отдельных узлов 
или деталей. 

При работе с прибором должвы строго соблюдаться следу- 
ющие указания: 

1. При заполнении водой трубки водяного `манометра воду 
наливают только до нулевой отметки. 

2. Регулятор давления редуктора, присоединенного к балло- 
ну с газом, необходимо открывать плавно (без рывков), и не 
допускать выброса воды из водяного манометра. При подаче 
таза рывками вода из трубки манометра может попасть в вен- 
тиль 20 для регулировки давления газа и вывести его из строя. 

3. Если в результате неосторожного обращения с прибором в 
вентиль регулировки давления газа попала вода, необходимо: 

а) снять с вентиля шланг, идущий 01 водяного манометра, 
и удалить воду из вентиля и шланга; 

6) под воздухом от компрессора, подключив 
воздушный шланг к штуцеру 27 для подачи газа в прибор, сняв 
со штуцера вентиля шланг, идущий к у Е 

4. Вентиль регулировки давления газа Вов НиО ее 
щать, так как из газа и шлангов в вентиль могут попасть сор 


ки и з^купорить его мелкие отверстия. 

5. Исследуемые растворы, вводимые в пламя то 
ны быть профильтрованы. Наличие в р 
может вызвать засорение трубки распылителя и ос 


полнение анализов. а 
6. Необходимо тщательно мыть применяемую р 
как следы посторонних растворов могут быть причи! 
зых показаний прибора. 
ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД АНАЛИЗА 
жен чешским уче- 


Полярографический метод анализа предо и явлениями 
кым Я. Гейровским на основании ты -— Название метода 
происходящими на капельном ртутном катоде. ы 


релки, долж- 
ути, осадков 
ановить вы- 



























ано с процессами поляризации 


ее ке: ‚ возникая 
скании электрического ток кающими при проду. 


а через растворы эле 
дла -па А : 5 
Полярография получила широкое о 
ев 


чных 007 астях аналит че й ии и стал № М 
. а 2 а ической хим Н 
разно бр: з х : стала незаменимо: три 


исследо < Ч 
Область ее ен я а 
ном анализе и в различных биологич < вереыы 
щиряется с каждым годом. Основным ее ее 
тода является возможность быстро и с достаточной ты ме- 
точности анализировать сложные смеси как Е ннческаь 
так и органических вещесгв без. предварительного выделения 
определяемого компонента. Я 
Полярографическим методом могут быть определены почти 
все неорганические катионы, некоторые анионы и многие орга- 
нические соединения, которые восстанавливаются или окисля- 
ются на капельном ртутном или платиновом микроэлектродс. 
Чувствительность полярографии очень высокая: последние мо- 
дели электронно-лучевых полярографов дают возможность 
количественно регистрировать концентрации определяемых эле- 
ментов порядка одной миллионной доли процента. В связи с 
этим метод приобретает особенно большое значение в опреде- 
лении микроэлементов, т. е. ничтожных следов элементов, игра- 
ющих важную роль в жизни растений и животных. 
Полярографическим методом можно ‘определять концентра: 
цию одного вещества в присутствии другого в пределах от 
` грамма до десятых долей миллиграмма в литре. Особыми прие- 
мами и применением новейшей аппаратуры чувствительность 
повышается до тысячных долей миллиграмма в литре. На одной 
полярографической кривой можно получить сразу несколько 
ступеней или ВОЛН, т. ©. м определять несколько ве- 
е в исследуемой пробе 
в ее ЕЕ веществ в растворе доста > 
точно измерить величину предельного диффузионного тока, про- 
текающего в цепи, и нет необходимости прибегать к проведению 


электрохимической реакции во всем объеме раствора, как это 


делается в других видах электроанализа. При полярографичс- 
ском анализе, `в отличие от обычных аналитических методов, не 


определяется количество продуктов реакции или количество за- 
траченного реактива. Это ускоряет процесс, который продолжа- 
ется 2—5 минут, а в отдельных случаях —- несколько десятков 
секунд. Скорость выполнения анализов лимитируется толко 
енем подготовки вещества к анализу, т. е. его растворением. 
т проводиться в водных, неводных растворах и 
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Анализы могу 


авах. ь | 
у ия полярографических определений достаточно очень ма- 


Н Л\чае 
—1 мл, при этом в случае 
цеств растворов, порядка 0,1—1 мл, : 
О мости | прсделения могут быть многократно повторены 
нео 


в том же растворе. 
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сти, которыми обладает полярография в 
Полярографический анализ основан на 
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ого Не терь о обновляющего свою поверхноеткее — 
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Приложенное напряжение 


Рис 41. Полярографическая кривая 


зменением напряжения. Такие 
\ записи получили название по- 


Я 
Щего через электролизер, си 
кривые — полярографических 


диаг Е 
НЕ в форме координатно! 
рамм, а вольтамперные 


«Ривых (рис. 41) 
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олярограф ы С 
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лны. Каждая из 
СКОЙ ВО: т При 
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м название полярографиче Е 
ни О рИЗУуЕт восстановление того или Янов. и. 
СоеВ дении определенных условий высота волны р 

113 











нальна содержанию определяемого иона в растворе, а потен- 
циал средней точки волн Е", характеризует природу иова. Та- 
ким образом, создается возможность одновременного качест. 
венного (по величине потенциала полуволны Ё*,) и количест- 
венного анализа растворов (по высоте волны Й). 

Типичная простейшая полярографическая установка схема- 
лически показана на рис. 42. На этом чертеже / — электроли- 


зер, содержащий исследуемый 

ЕЕ" раствор. В данном случае 0,001 М 
раствор 7150. в 0,1 М КС1, 2 — 

ае—- 5 8 ртутный капельный электрод, 4— 


неподвижный слой ртути на дне 
электролизера, являющийся вто- 
рым электродом. Эта ртуть по- 
средством платинового контакта 
присоединена к контакту а м0- 
стика сопротивлений (реохорда). 
Контакт а соединен с плюсовым 
зажимом аккумулятора (на 4 в}. 
Следовательно, слой ртути вы- 
полняет функцию анода. Капель- 
ный электрод представляет собой 
оттянутую капиллярную трубку 
с внутренним диаметром, приб- 
лизительно равным 0,03 мм. Ка- 
пилляр с помощью толстостенной 
Рис. 42. Простейшая полярогра- резиновой трубки соединен с ре-_ 
фическая установка зервуаром 3 с ртутью. Ртутныс 
капельки вытекают из капилляра 
через 2—4 сек. каждая. Они очень малы и в момент отрыва их 
диаметр не превышает 0,5 мм. Слой ртути: с помошью 
платинового контакта, через зеркальный гальванометр 5 соеди: 
нен с подвижным контактом 6, при передвижении которого 
внешнее напряжение, приложенное к электролизеру, может из- 
меняться от нуля до максимальной электродвижущей силы 
(ЭДС) аккумулятора. При этом, как видно из схемы, на капель- 
ный электрод подается отрицательное напряжение. Следователь- 
но, каждая капля ртути, вытекающая из капилляра, является 
катодом и на ней происходит электровосстановление (или 
электроокисление) ионов, содержащихся в растворе. 
Напряжение, подаваемое на электроды, изменяют, передви- 
гая контакт б по проволоке реохорда, сопротивление которой 
должно быть невысоким, но однородным по всей ее длине. Это 
дает возможность по положению подвижного контакта непосред- 
ственно отсчитывать приложенное к электролизеру напряжение 
(в вольтах). Для удобства отсчетов напряжение на реохорде 
устанавливают на некоторое целое число вольт с помощью реос- 
тата и включенного в схему вольтметра. 
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хо/ 8 `чере ектоо я к 
Токи, т т электролизер, обычно очень малы и 
превышают |! ‹ 10 *а. Для их регистрации необходимо 


пользоваться зеркальным гальванометром, снабженным шунтом 


- позволяющим изменять его чувствительность в довольно широ- 


пределах. 
Перед полярографированием определенный объем ‘исслелуе- 
мого раствора помещают в электролизер, на дне которого нахо- 
дится слой ртути, соединенный с плюсовым зажимом реохорда. 
К раствору добавляют так называемый «фон», представляющий" 
собой раствор электролита, образующего волну при гораздо бо- 
лее отрицательном потенциале по сравнению с потенциалом вос- 
становления определяемого иона. Волна фона находится в кон- 
це оси напряжения. Наличие «фона» необходимо для получения 
пропорциональности между высотой волны и концентрацией по- 
лярографируемого вещества. Концентрация «фона»’ должна в 
50—100 раз превышать концентрацию исследуемого вещества. 
Пропусканием через раствор инертного газа {азота или во- 
дорода) удаляют находящийся в нем атмосферный кислород, ко- 
торый легко восстанавливается на капельном ртутном электроде 
и дает две волны: первую — в начале координат, вторую — при 
потенциале — 0,90 в. Эти волны делают невозможным получение 
правильных конфигураций волн. На полярографических кри- 
вых, вблизи от нулевого напряжения, обычно возникают макси- 
мумы, сильно искажающие форму полярографических волн. Для 
их устранения к исследуемому раствору добавляют несколько 
капель раствора какого-нибудь поверхностноактивного  веще- 
ства. Чаще всего для этой цели используют 0.5%-ный раствор 
желатины. 
После проведения указанных операций в раствор опускают 
капельный ртутный катод. Между слоем ртути на дне электро- 


лизера и капельным катодом должно быть определенное рассто- 
яние, которое сохраняется и при последующих полярографиро- 
Резервуар со ртутью присоеди- 


ваниях исследуемых растворов. Е 
няют через гальванометр к нодвижному контакту, который уст 
навливают на нулевое деление реохорда. 
Процесс полярографирования состоит в том, что о 
чения аккумулятора посредством ключа подвижной оке с 
степенно передвигают на определенное число делений р Ор 
вправо от его контакта а. Для каждого положения ка Е 
шкале реохорда отсечитывают поданное к у а, 
жение (в вольтах) и затем на шкале о о 
отмечают силу тока в микроамперах (или прос , 


‹ положению подвижно 
шкал соответствующему 
на - ых данных строят график, от 


го контакта. На основе получени з Ве. 
кладывая на оси ординат силу тока В микроампеРах ие ние ы 
ниях шкалы гальванометра, а На оси абсцисс г 

вольтах. 


При лрохождении электр 


ких 


аствор изменя-. 


ического тока через Р 
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ются электрохимические свойства поверхности электродов и сос. 
тав раствора в прилегающем к электродам слое. При этом про- 
исходит поляризация электродов, величина которои зависит от 
плотности распределения электрических зарядов на них, а сле. 
довательно, от их размеров. 

На большом (макро) электроде плотность тока будет мала 
и его потенциал не изменится, между тем как на микроэлектро- 
де в связи с высокой плотностью тока происходит резкое изме- 
нение величины потенциала даже при ничтожном изменении 
плотности тока. Таким образом, практически будет поляризо- 
ваться только микроэлектрод. Поляризация электрода обуслов- 
лена изменением концентрации определяемого иона в слое ра- 
створа, прилегающем к микроэлектроду. Такая поляризация 
электродов называется концентрационной поляризацией, 


Диффузионный ток. При полярографировании постепенно 
увеличивают электрическое напряжение, подаваемое на электро- 
лизер. При недостаточной величине напряжения ток практически 
не идет через раствор, т. е. электролиза нет. При достижении оп- 
ределенного напряжения, когда потенциал катода сравняется с 
потенциалом восстановления данного вещества (иона), начина- 
ется резкое возрастание силы тока даже при очень малом увели- 
чении напряжения. Получается скачок силы тока. Но по мере 
дальнейшего увеличения напряжения величина силы тока пере- 
стает изменяться, становится постоянной. Если результаты 
электролиза изобразить графически, откладывая на оси абцисс 
значения напряжения У, а на ординате соответствующие значе- 
ния силы тока, то получится кривая, имеющая вид ступени или 
волны. Оказывается, что при соблюдении определенных условий 
высота этой ступени Ай пропорциональна концентрации опреде- 
ляемого вещества. Возникновение ступени на полярографиче- 
ской кривой обусловлено следуюцяим. Каждый ион восстанавли- 
вается при определенной величине потенциала на катоде, равной 
электродному потенциалу данного иона. Как только на катоде 
достигнут такой потенциал, начинается восстановление ионов, 
находящихся в приэлектродном слое. Это сопровождается по- 
треблением большого количества электронов, в связи с чем наб- 
людается скачок силы тока. Но вот наступает момент, когда 
ионы в приэлектродном слое исчерпаны, все они восстановились 
до металла, образуя амальгаму с каплями ртути. Во всем же 
объеме раствора концентрация ионов осталась прежней. И вот 
начинается притекание ионов к катоду за счет диффузии. Но так 
как при постоянной температуре скорость диффузии тоже по- 
стоянна, то.в единицу времени к катоду поступает одно и то же 
количество ионов. Следовательно, сколько поступит нонов в еди- 
ницу времени, столько же и восстановится. Поэтому увеличение 

внешнего напряжения (в известных пределах) не сопровожда- 
ется возрастанием тока, его величина остается постоянной. Про- 
изошел скачок, затем остановка, предел возрастания тока. В свя- 
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зи с тем, что величина предельного тока связана с диффузией 
ионов к электроду, такой ток получил название предельного диф- 
узионного тока. Предельный диффузионный ток пропорциона- 
лен концентрации, поскольку скорость диффузии зависит от кон- 
центрации. - Е 
Миграционный ток. Во время электролиза ионы передвига- 
ются к поверхности электрода не только вследствие диффузии 
но и под воздействием электрического поля, создаваемого заря- 
дами электродов. Такое движение называется миграцией ионов 
Поэтому предельный ток представляет сумму диффузионного и 
миграционного тока. Но только диффузионный ток характеризу- 
ет концентрацию определяемого вещества. Если же учитывать и 
миграционный ток, то это приведет к большим ошибкам в опре- 
делении концентрации раствора. Значит его необходимо устра- 
нить. Достигается это прибавлением к исследуемому раствору: 
«фона», электролита, который не вступает во взаимодействие с 
раствором и’дает волну при более отрицательном потенциале 
восстановления по сравнению с определяемым ионом, т. е. его 
волна находится после волны данного иона. Концентрация «фо- 
на» должна превосходить концентрацию определяемого иона не 
менее чем в 100 раз. Тогда электрическое поле будет действовать. 
на определяемые исны в сто раз меньше, чем на ионы «фона», в 
связи с чем миграционный ток полностью исчезает, остается 
только диффузионный ток. Практически ток будет переноситься 
только ионами «фона», а определяемые ионы будут достигать 
электрода за счет диффузии. 

В растворах органических соединений ‘миграционный ток не 
возникает, так как в растворе вещество. будет в виде нейтраль- 
ных молекул. В этом случае также необходимо прибавление фо- 
на для повышения электропроводности и уменьшения сопротив- 
ления раствора. 

Остаточный ток. Это чрезвычайно малый ток, протекающий 
через ‘раствор до начала восстановления определяемых ионов, ни 
обусловленный, главным образом, восстановлением различных 
примесей в растворе. Чтобы исключить влияние остаточного то- 
ка на полярографическую волну, ири ее измерении вводят по` 
правку путем вычитания из общей высоты волны. 

Уравнение Ильковича. Зависимость предельного диффузион- 
ного тока от концентрации определяемого иона выражается 
уравнением Ильковича: 

м =605 пСб"* т“ Е" 
где /а— сила диффузионного тока в микроамперах; 
п_— число электронов, принимающих участие В электро- 
восстановлении (или электроокислении) определяемо- 
го иона; 
С — концентрация определяемого вещества в милли-мо- 


лях в 1 1; ь 


Р — коэффициент диффузии ионов, см?/сек; 








т — количество ртути, вытекающей из капилляра за | ее 
кунду, м; 
{ — пернод капания ртути из капилляра в секундах. 
В стандартных условиях проведения анализов величины т? 
н Р обычно постоянны. Их можно определить экспериментально 
и затем вычислить концентрацию С по уравнению Ильковича, 


ила тока 


> 


Рис. 43. Потенциал полуволны 


Однако ввиду трудностей учета многих факторов, особен! оп: 
ределения коэффициента диффузии ионов, влияющих на величи- 
ну диффузионного тока, на практике пользуются не расчетным, а _ 
сравнительным методом определения, основанным на примене- 
нии стандартных растворов с известной концентрацией опреде- 
ляемых ионов. 

Потенциал полуволны Ре 
ется определенной величиной д. 


теристики применяемого капилляра, т. е. от веса капли ртути и 
периода ее падения. Правильное определение положения волны 
важно для качественного анализа. Необходимо точно уста- 
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новить, к какому элементу данная волна 

н с = т лна относится. = 

му необходимо так определить величину потенциала я 
} НОЕ. 


ления, чтобы она не зависела от указанных выше факторов. Т 
: : = Таз 


кой величиной является потенциал, отвечающий середине 
рографической волны, так называемый и во 
ны Ез,,» (рис. 43), который не зависит от концентрации - - 
ра и характеристики капилляра. Эти факторы влияют — а. 
- ВЕ о поло- 
жение начала волны, но не влияют на положение средней точки 
ее при условии, что концентрация фон 

а и темпе т 
ся постоянными. В 
Если в растворе имеется не 

) 1 сколько вещес 

графические волны, то н а НЕ ПОДЯро- 
] не ВОЛНЫ, а полярографической кривой будет не- 
сколько ступеней при условии, что потенциалы полуволн не 
слишком близки между собой. 

Поскольку потенциал болышного ртутного анода зависит от 
плотности тока, то при более точных работах определяют не раз- 
ность потенциалов между капельным ртутным электродом и 
ртутным анодом, а потенциал капельного электрода по сравне- 
нию с насыщенным каломельным электродом. 

т т 

Потенциалы полуволн но отношению к насыщенному кало- 
мельному электроду приводятся в соответствующих таблицах. 
Величина потенциала является постоянной только для данного 
иона, если не меняется фон. При переходе к другому фону — ве- 
личина потенциала полуволны сгановится другой. 

При анализе раствора неизвестного состава эксперименталь- 
но определяют соответствующие потенциалы полуволн и сопо- 
ставляют их с табличными данными (или с данными, найденны- 
ми при предварительной калибровке по известным растворам). 


Максимум полярографических кривых. Полярографические 
кривые не всегда имеют правильную конфигурацию, как пока- 
зано на рис. 44. Их форма часто. искажается так называемыми 
максимумами. Это означает, что сила тока быстро увеличивается 
и вместо того, чтобы ностененно приближаться к своему пре- 
дельному значению, сильно возрастает, превышает это предель- 
ное значение и затем более или менее круто падает до величи- 
ны нормального диффузионного тока. Согласно теории 
А. Н. Фрумкина это происходит по следующей причине. Капля 
ртути поляризуется (т. е. приобретает заряд) не сразу по всёен 
поверхности. В связи с этим меняется поверхностное натяжение 
ртути, которое зависит от заряда ее поверхности. Это приводит 
к тому, что поверхность капли движется, «волнуется» и начинает 
размешивать раствор, прилегающий к капле. За счет этого про- 
исходит дополнительный приток восстанавливающих _ 
капле ртути. Резко возрастает расход электронов, И 
максимум силы тока. Но вот наступает момент, ася 
полностью поляризовалась, поверхность перестала д , 


е нор- 
дополнительного притока ионов нет и ток ИМИ мых 
мальное значение, зависящее. от -Канщентраныи р 

п9 


й 








ионов в растворе. Возникновение максимумов и их высота зави- 
сят от ряда условий, прямо не связанных с концентрацией раст- 
Бора. Максимумы мешают полярографическим измерениям. Для 
их устранения к исследуемому раствору добавляют небольшие 
количества поверхностноактивных веществ, таких как желатина, 
столярный клей, метиловый красный и другие, которые, адсор- 
бируясь на поверхности ртути, прекращают ее движение во 
время поляризации капли. 
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Рис. 44. Максимум полярографической кривей 


Удаление кислорода из исследуемых астворов. На капель- 
‘ном ртутном электроде легко восстанавливается присутствую- 
щий в исследуемых растворах атмосферный молекулярный кис- 
лород, образуя две волны. Первая волна начинается при нуле- 
зом значении напряжения, т. е. сразу же при подаче напряже- 
ния на электролизер, вторая волна — при 0,9 в. Эти волны наА-. 
`кладываются на волны определяемых веществ, что полностью 
искажает результаты анализа. Поэтому перед проведением 
полярографирования из растворов нужно ть кислород, 

этой целью’ через растворы пропускают инертный газ (азот, 





водород. в некоторых случаях — углекислый газ). В 

электролиза подача газа должна быть прекращена д Е : 

ния растворенного воздуха из 10—15 мл раствц ы ой удале- 

пропускания инертного газа в течение 20 минут ра достаточно 
При пропускании азота обычно по : 2 


а льзуются баллона Е 
полненными азотом под болышим давлением которое ава 
г д . 

при помощи редуктора перед подачей газа в электролизер. Водо- 


род получается электролитически с помощью специа льного 

ролизера, в котором никелевые электроды опущены в ный 
раствор химически чистой щелочи (МаОН или КОН). Для НИЕ 
ки водорода от незначительных примесей кислорода его пропус- 
кают через промывную склянку со шелочным раствором пирогал- 
лола и затем через склянку с дистиллированной водой. 

Гейровский считает, что особенно удобен для удаления воз- 
духа из раствора углекислый газ. Вследствие того, что углекис- 
лыи газ тяжелее воздуха, его можно пропускать через раствор, 
находящийся в открытом сосуде. Удалять воздух углекислым га- 
зом можно только из кислых растворов, так как щелочные ра- 
створы реагируют с ним. 

Из нейтральных и щелочных растворов кислород можно уда- 
лить, прибавляя к ним небольшое количество твердого сульфита 
патрия (примерно 0,5 г на 20 мл) или несколько миллилитров 
свежеприготовленного насыщенного раствора. В условиях нейт- 
ральной и щелочной реакции сульфит-ионы на капельном ртут- 
ном электроде не восстанавливаются. Связывание кислорода 
протекает в течение 3—5 минут. Помимо сульфита натрия, в не- 
которых случаях, для этой цели применяют и другие восстанови» 
тели: метол, гидроксиламин и аскорбиновую кислоту. 


время 


Приборы для проведения полярографического 
анализа и техника полярографических измерении 





Капельный. ртутный электрод состонт из стекля 
ного капилляра, через который под давлением столба ртути мел- 
ленно вытекает ртуть. На конце капилляра образуются. казая 
ртути, которые через. равные промежутки к м 
секунд) отрываются и падают на дно сосуда. ее 
шая капля до момента ее отрыва служит В олом. р ке 
анода применяется но — бане Е | 

й представляет собой сло , ты : : 
Ве а служит внешний электрод. ЕЯ 
ный к электролитическому сосуду И еходичь на 
На капельном ртутном электроде могут ола м ЕЕеи 
о Е : 5 
из онного изготовления капельного ртутного" электр 


С. ляро- 
одимость’ по : 
И ависит воспроизв 
да в значительной степени 3 ео Е 












трафических кривых. В связи с этим надлежащий Выор . 
ляра и проверка режима его работы имеет решающе м 
для получения данных, которые характеризуют содержание оп. 
ределяемого вещества в исследуемом объекте. з 

Капельный ртутный электрод (рис. 45) представляет собой 
стеклянный капилляр /, соединенный при помощи толстостенной 
резиновой трубки 2 с резервуаром для 
ртути 8. Резервуар имеет грушевид- 
ную форму, емкость его около 100 мл 
ртути. 

Для осуществления контакта с ка- 
тодом через отверстие в пробке в ре- 
зервуар опущена тонкая стеклянная 
трубка с впаянной на конце платино- 
вой проволочкой. Примерно на одну 
треть длины в трубку налита ртуть, в 
которую опущен зачищенный до 
блеска конец обыкновенного звонко- 
вого провода, присоединенного к мину- 
совому контакту полярографа. 

Капилляр для капельного электро- 
да изготовляют из толстостенной ка- 
пиллярной трубки с внутренним диа- 
метром 0,5—1 мм и внешним диамет- 
ром 4—5 мм. Трубку длиной прибли- 
зительно в 200 мм нагревают посере- 
дине на паяльной горелке и вытяги- 
вают два капилляра так, чтобы каж- 
дый из них имел внутренний диаметр 
0,03—0,05 мм. Конец капилляра дол- 
жен иметь одинаковый внутренний 
диаметр (0,03—0,05 мм) на протяже- 
нии 30—40 мм, причем он не должен 


быть слишком тонким во избежание 
Рис. 45. Капельный ртут- поломки, 


ный электрод 





Ртутный капельный электрод мон- 
тируют на металлическом штативе с 
—750 мм) следующим образом. Посред- 
е закрепляют кольцо, на которое одевает- 
для предохранения стеклянного резервуа- 
режденийи в случае толчков о металли- 
этой цели. в трубке делается скальпелем 


высокой штангой (700 
ством лапки на штанг 
ся резиновая трубка, 
ра с ртутью от пов 
ческое кольцо. Для 

или бритвой прорезь 
На нижний отросток 
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вают резиновую пробку и оставляют ее на расетоянии при мерно 


10—15 мм от резиновой трубки. Пробка служит для закрейле: 
ния капилляра на необходимом расстоянии посредетвем ланки; 
закренленной на штанге читатива. 

В резервуар, приблизительно на три четверти объема нали- 
вают очищенную ртуть. Резервуар поднимают и закрепляют на 
штанге и, слегка постукивая пальцем, добиваются завэлнения 
резиновой трубки и вытеснения находящегося там воздуха с 
тем, чтобы ртуть заполнила капилляр. Е 

Для полярографических определений необходима п: стоянная 
скорость падения капель ртути из капилляра. Чтобы определить. 
се, резервуар с ртутью поднимают, капилляр опускают в стакан 





с водой или 0,1 н раствором КС|, дают ртути капать 10—20 мин. - 


| отсчитывают по секундомеру время, в течение которого выге- 
кает 10 капель. Период падения капель должен быть от | до 
3 сек. 

Скорость вытекания ртути регулируют поднятием или опу- 
сканием резервуара. Если капли падают очень медленно илн 
совсем не вытекают, это означает, что очень узок капилляр. 
Тогда его надрезают острым краем_ напильника, отламывают 
небольшой кончик, снова опускают капилляр в воду и опреде- 
ляют период падения капель ртути. Эту операцию повторяют 
до тех пор, пока не будет достигнут необходимый период паде- 
ния капель. Срез должен быть гладким, без зазубрин, а пло- 
скость — находиться под прямым углом к оси капилляра. 

Обращение с капилляром требует осторожности и аккурат: 
ности. Если в него попадает вода или исследуемый раствор, то. 
в большинстве случаев он становится непригодным для работы. 
Поэтому никогда нельзя опускать ртутный резервуар, если ка- 
пилляр находится в растворе, и даже, если он удален из раст- 
кора, но не промыт и не высушен. Если в капилляр попал раст- 
Бор, то иногда помогает погружение его в концентрированную:. 
азотную кислоту, не прекращая истечения ртути. После этого. 
капилляр промывают дистиллированной водой. 

Перед началом работы поднимают резервуар с ртутью на 
определенную высоту, которой придерживаются при выполне- 
нии определений, и дают капать ртути в течение 5—10 мин. 
После окончания работы капилляр тщательно промывают ди- 
стиллированной водой (не опуская ртутного резервуара) и о0- 
сушивают ‘его поверхность и торцовую часть кусочками фильт- 
ровальной бумаги. После этого опускают ртутный резервуар. 
Капилляр поворачивают в лапке штатива концом вверх и а 
крывают маленьким стеклянным колпачком для предохранения 
от пыли. Такой способ хранения капилляра, принятый в наше 
лаборатории, обеспечивает длительный срок его эксплуатации 
Сез каких-либо нарушении режима работы. 

Электролизеры бывают двух типов: с 


внешним электродом сравнения. 


и = 


внутренним 








Простейшей формой первого типа является химический ста: 
ан (рис. 46а) или коническии сосуд (рис. 466) емкостью 5— 
10 мл с налитой на дно ртутью, служащей электродом сравне- 
пия, и платиновым контактом, впаянным в стеклянную трубку, 
опущенную в ртуть. Слой ртути должен быть достаточно тол- 
стым, чтобы платиновый контакт находился под ее поверхно- 
стью. Если даже какая-то малая часть платинового контакта 
не будет покрыта ртутью, то это вызовет изменение формы поля- 
рографических кривых и исказит ‘результаты анализа. Конец 
капилляра капельного электрода должен быть погружен в раст- 
вор примерно на 5 мм и настолько же отстоять от слоя ртути. 


Рис. 46. Простейшие элек- Рис. 47. Электролизер для про- 
тролизеры пускания водорода 


Расстояние между капилляром и стенками сосуда должно быть 
не менее 5 мм. Электролизеры подобного типа могут применять- 
ся только для тех определений, которые проводят без удаления 
из раствора атмосферного кислорода. 

Для определений, требующих удаления- из раствора кисло- 
рода, сосуд должен быть закрыт и снабжен входной и выходной 
трубками.для пропускания инертного газа. Наиболее простым 


является предложенный Я.`Гейровским конический сосуд, пока- 
занный на рис. 47. 


Недостатком электролизе 


они не могут быть использованы для массовых определений. 
После каждого анализа необходимо удалять отработанную 
ртуть, мыть, сушить электролизер и наливать в него чистую 
сухую ртуть. Это отнимает много времени и не позволяет до- 
стичь высокой производительности труда, которую может обес: 
и пора как инструментальный метод’ анализа. 

р ‚ расходуется много чистой ртути. Например, с 


ров первого типа является то, что 









одним килограммом ртути можно выполнить 15—20 определе- 
ний. после чего отработанную ртуть необходимо очищать. Ис- 
пользование серии электролизеров, чтобы ускорить выполнение 
анализов, также невозможно, так как нарушается отрегулиро- 
ванное расстояние между капилляром и слоем ртути, что силь- 
но отражается на, высоте волны. 

Для выполнения массовых, серийных анализов применяют 
электролизеры с внешним электродом сравнения. Большим пре- 
имуществом такого электролизера является то, что он позволяет 
проводить массовые анализы. Для этого достаточно лишь рас- 
полагать серией сосудов, которые при проведении анализа поо- 
черелно подключаются к внешнему электроду посредством ага- 
рового сифона с насыщенным хлористым калием. ‚В качестве 
внешнего анода чаще всего используют насыщенный каломель- 
ный электрод. На дно сосуда наливают слой ртути, на который 
наносят слой пасты каломели, приготовленной на насыщенном 
растворе КС], и затем сверху, заливают насыщенным раствором 
хлористого калия. 

Применение внешнего каломельного электрода при поляро- 
трафировании удобно в том ` отношении, что потенциал анода 
остается постоянным независимо от концентрации или природы 
фона. Помимо этого, экономится большое количество ртути. 
Если, как это указывалось выше, на 15 определений расходует- 
<я 1 кг ртути, то с этим количеством, применяя электролизер с 
внешним анодом, можно выполнить около 500 определений. При 
этом следует учитывать то, что очистка ртути является сложной 
и весьма трудоемкой операцией. 

Электролитические сосуды для полярографических опреде- 
„лений с внешним анодом бывают различной формы. Очень удо- 
бен обычный химический стаканчик, соединенный агаровым си- 
фоном с внешним анодом — насыщенным каломельным элект- 
родом. Подготовив серию таких стаканчиков с исследуемыми 
растворами, их можно быстро анализировать, устанавливая ста- 
канчик один за другим на маленькую подставку под капилля- 
ром. 

В лаборатории зоогигиены СибНИвВИ хорошо зарекомен- 
довал себя электролизер с внешним анодом оригинальной 
конструкции, позволяющий проводить определения без удаления 
и с удалением кислорода. Катодным сосудом служит маленькая 
пробирочка емкостью в 2—4 мл. В случае необходимости уда- 

лить кислород, пробирки закрываются пробками, в которые 
вставляются две трубочки: одна для входа, другая для выхода 
‘инертного газа. Шесть таких пробирочек соединяются последо- 
вательно резиновыми трубками и через эту «батарею» пропу- 
<скают инертный газ в течение 30 минут, а затем поочередно 
толярографируют растворы. 
Простейшая установка для полярографи- 
ческого анализа может быть собрана в лаборатории 
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(рис, 48) из источника электродвижущей силы (2дС), зерЕЗВЕ 
ного гальванометра, электролизера с внутренним и 
электродом сравнения, вольтметра, реохорда - трех реостатов, 
один из которых низкоомный, а два высокоомных. — ы 
Принцип работы установки: а - ДС 
1, которым служит батарея аккумуляторов на —— напряже- 
ине подается на концы реохорда 2. Напряжение регулируется 
ребстатом 3, сопротивление которого в 5—10 раз превышает со- 
противление реокорл - 
ты + — ется вольтметром 4, рассчитан- 
= | —- ным на’4—5 Е При. помощи под- 
г Г з вижного контакта 5 напряжение 
| подается на электролизер 6. Иро- 
с ходящий через электролизер ток 


$ 
а 1 измеряется  гальванометром 7, 
с й снабженным шунтом Айртона 5, 


АИ позволяющим в известных преде- 

лах менять чувствительность 
гальванометра. Кроме того, галь- 
ванометр имеет еще и шунт 9, 
обеспечивающий торможение ка- 
тушки гальванометра и возмож- 
ность установки его максималь- 
ной чувствительности. Меняя по- 
ложение подвижного контакта 9, 
можно в широких пределах (от 
нуля до полной ЭДС аккумуля- 
тора) изменять электрическое 
напряжение, подаваемое на элек- 
тролизер. 

Указанная схема лежит в о0с- 
росе ней виз: нове полярографической аппара- 
аярновеании права ической уста ТУРЫ. Но это только принцип ра- 

`новки: боты, что касается вообще схем 
рик зов реа вое Полярографов и особенно авто- 
такт: 6 — электролизер; 7 тальзан.  Матических и электронно-лучевых 
метр; 8, 9 — шунты гальванометра приборов, то они очень сложны. 

— Их описание и п 

приводятся в соответствующих инструкциях, п 
ее -- моделям полярографов. х | 
‚она аппаратура делится на визуальную и ав- 
своего устройст заньные полярографы отличаются простотой 
роиства и нашли довольно широкое применение, в 


первую очередь в промышленности. Их основным недостатком 


является необходимость вычерчивания от руки (на миллимет- 
л! 
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сложной операцией. 


Грудно также отсчитывать на 
> т шкале 
положение свет 
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указателя из-за больших осцилляций, которые имеют место при 
использовании высокой чувствительности гальванометра. Но с 
такими чувствительностями часто приходится иметь дело при 
проведении Онологических исследований (определение мнк- 
роэлементов, витаминов и других веществ). В некоторых слу- 
чаях исследователя может интересовать не только высота вол- 
ны, но и сама форма полярографических кривых. Для получе- 
ния же такои полной кривой пришлось бы произвести сотни от= 
счетов силы тока, что является невозможным. Из сказанного 
следует, что в биологических исследованиях визуальные поляро- 
графы имеют ограниченное применение. 


Автоматические самопишущие полярогра- 
фы. Эти приборы имеют ряд усовершенствований, расширяю- 
щих возможности их - 
применения. Они обла- 
дают большой скоростью 
выполнения определе- 
ний: анализ  подготов- 
ленного раствора и запись 
результатов длятся 2—4 
мин. Еще более удобны 
приборы, записывающие 
полярограммы чернила: 
ми на обычной бумаге 
или электронным лучом 
на экране кинескопа. В 
этом случае отпадает 
операция проявления 
фотополярограмм, что 
еще более ускоряет про- 
ведение анализов. 

Приводим  принципи-. 
альную схему полярогра- 
фа с автоматической фо- 
тозаписью  полярограмм 
(рис. 49). 


На дне электролити- 
ческой ячейки / с иссле- Рис. 49, Схема полярографа с автома- 
` ы тической фотозапись:о 

дуемым` раствором нахо- 

дится неподвижный слой > р 

ртути, служащий анодом. В ячейку опущен ртутный капель- 
ный катод 2. Реохорд или потенциометрический барабан пред- 
ставляет собой цилиндр из изолирующего материала с намотан- 
ными на него 19 витками проволоки из никеля или константана. 
Реохорд присоединен к аккумулятору 4 на 4—6 в. — 
подаваемое на весь реохорд, можно отрегулировать с помощ 





реостата и вольтметра. и точно — по нормальному НЕ 
Анод соединен с плюсовым зажимом реохорда, катод — 
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вижным контактом, передвигающимся по реохорду. С помощью 
этого контакта можно изменять напряжение на электролизере от 
нуля до полного напряжения, поданного на весь реохорл. Потен- 
циометрический барабан приводится во вращение электромото- 
ром 5. При помощи механической передачи потенциометриче- 
ский баран соединен с фотобарабаном, снабженным лимбом с 
19 делениями. Вращение-обоих барабанов синхронизировано та- 
ким образом, что когда потенциометрический барабан делает 
один оборот (что соответствует напряжению, приходящемуся на 
1 виток), то фотобарабан поворачивается на | деление лимба. 
Фотобарабан помещен в кожух, имеющий тонкую, расположен- 
ную вдоль, коллиматорную щель, которая открывается посред- 
ством затвора только во время съемки полярограмм. Каждый 
раз, когда потенциометрический барабан делает один оборот, т.е. 
увеличивается напряжение на 0,1 или на 0,01 в, автоматически 
вспыхивает электролампочка, расположенная сбоку от фотоба- 
рабана. Лампочка освещает коллиматорную щель и на фото- 
бумаге фиксируется тонкая линия (ордината). Луч света от 
р осветителя 8 падает на зеркальце гальванометра 9, чувствитель- 
е ность которого составляет одну миллиардную долю ампера на 
| | мм деления шкалы. - 
Гальванометр имеет шунт — систему последовательно рас- 
положенных сопротивлений, подобранных в таком порядке, что 
каждое последующее сопротивление в точное количество раз 
больше предыдущего, посредством которого можно изменять 
его чувствительность в широких пределах. Например, величина 
чувствительности может составлять 1/5, Ию, би Уритд. ог 
полной чувствительности гальванометра. При прохождении тока 
катушка гальванометра поворачивается вместе с прикреплен- 
ным-к ней зеркальцем. Луч света, отраженный от зеркальца Бо 
время работы прибора, проходя через открытую коллиматорную 
щель, записывает на фотобумаге полярографическую кривую, 
т. е. кривую зависимости силы тока от приложенного напряже- 
НИЯ. : 
] В настоящее время у нас выпускается полярограф улучшен- 
Е ной модели СГМ-8 с автоматической записью полярограмм на 
: фотобумаге и самопишущие полярографы ПА-3 и ПЛА, кото- 












ладает очень высокой. чувствитель: 
лектролитической ячейкой нового типа 
елять концентрацию порядка `миллион- 
открывает широкие возможности в оп- 
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ределении микроэлементов, так как позволяет проводить анали- 
зы, минуя очень трудоемкую операцию — экстрагирование мик- 
роэлемента из исследуемых растворов. Наличие в приборе уз- 
ла, позволяющего получать производные кривые, сильно уве- 
личивает разрешающую способность прибора: можно опреде- 
лять исследуемые вещества в присутствии других компонентов 
без их отделения, а также вещества с близкими потенциалами 
полуволн, не прибегая к их разделению химическим путем. 

У нас приобрел большую популярность чехословацкий поля- 
рограф ЛП-55. Он представляет собой усовершенствованную 


` модель полярографа Гейровского с автоматической записью 


полярограмм. Прибор имеет узел для получения производных 
кривых и компенсатор «бесфарадейных токов». Чувствитель- 
ность прибора порядка десятитысячных долей процента. Более 
компактным и весьма удобным в работе является чехословац- 
кий микрополярограф, упрощенная конструкция модели М-102. 
Все его части, включая и регистрирующий гальванометр, нахо- 
дятся в одном футляре, что значительно облегчает пользование 
этим прибором. 


Монтаж и проверка работы полярографической установки 


Полярографические приборы необходимо устанавливать в 
помещениях, где стены и пол не подвержены вибрациям и толч- 
кам, которые могут вызывать колебания подвесной системы 
гальванометра. Гальванометры должны быть установлены на 
кронштейне, вделанном в капитальную стену. На таком же 
кронштейне должна находиться и электролитическая ячейка с 
капельным электродом. Все части ячейки должны быть хорошо 
закреплены, находиться в. устойчивом состоянии. Всякие дви- 
жения или колебания электродов, контактов, раствора, резино- 
рой соединительной трубки могут привести к получению непра- 
вильных кривых, 

Каждый прибор имеет подробную инструкцию и указания 
по его проверке и пользованию им. В связи с этим будет дано 
описание только общей техники работы на автоматическом фо- 
порегистрирующем и визуальном полярографах. 

Порядок работы на полярографах. На любой полярографи- 
ческой установке начинают рЯботу с установления определен- 
ного периода падения капель ртути из капилляра. С этой 
целью резервуар с чистой, сухой ртутью моднимают на штанге 
штатива так, чтобы начала капать ртуть из капилляра.. В элек- 
тролизер наливают исследуемый раствор и погружают в центр 
капилляра на глубину 4—5 мм. Изменяя положение резервуара, 
Устанавливают его на такой высоте, чтобы за 10 секунд падало 
к к т. е. устанавливают период падения капель в ин 

вале 1,5—3 секунды. - 

- и приборы. Прибор следует собрать, поль-- 
зуясь приложенной к нему инструкцией и схемой. хе того 
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А о 
лярографическая установка собрана, т. ©. полярограф 
— а цепи постоянного и переменного тока, неозходимо 
рать исправность всей установки В целом, руководствуясь 
пров т 


тей. ЕЕ ы. 
о комнате или в специальной камере на фотографи- 


- ’ барабане закрепляют двумя пружинными зажимами 
Е бходимых размеров, так чтобы светочувст- 
лист фотобумаги необ» а фотобараО | а 
Бительный слой был обращен кверху. Эа НЕ — 
ляют в кожух, закрывают коллиматорную щел — у лива- 
ют фотокамеру в соответствующее гнездо Е = 
Рключают вольтметр и при помощи реостата на потенцио- 
метрическом барабане устанавливают необходимое напряжение 
(1, 2 или 4 в) в зависимости от потенциала восстановления оп- 
ределяемого вещества. Шунт гальванометра ставят на необхо- 
димую чувствительность для полярографирования данного раст- 
вора. Подвижный контакт переводят на начало первого витка 
проволоки потенциометрического барабана. На нулевую отмет- 
ку устанавливают лимб фотобарабана. Включают осветитель 
гальванометра и электрокорректором перемещают световой ука- 
затель на нулевое или другое выбранное положение на шкале 
гальванометра. После этого включают сцепление потенциомет- 
рического барабана с электромотором и затем электромотор. 
На шкале прибора наблюдают волну исследуемого вещества, 
подбирают соответствующую чувствительность с тем, чтобы вол- 
на уложилась на фотобумаге. Включают электролампочку для 
нанесения отметок на абсциссе, открывают. коллиматорную 
щель фотобарабана, включают сцепление и затем электромотор- 
По окончании съемки сначала закрывают щель фотобарабана, 
выключают мотор и гальванометр, а затем осветитель гальвано- 
метра и электролампочку отметки абсцисс. 
паи повторной совке кривых на той Же полярограмие их 
нате, иначе будет п он — деления по абсциссе и орди“ 
другую, что мы накладывание кривых одна на 
бис оо - - жным их расшифровку. Сдвиг по 
Уществляется посредством лимб: тобарабана 
сдвиг по ординате — с пом лимба фо р 5 
ощью электрокорректора- 


г > 
рименение компенсатора нефарадеевских токов 
и корректора высоты волны 


Нефарадеевск 
евскими наз 
новлением (или окислен ываются токи, не связанные с восста- 


ясняется тем, что эле ием) вещества на электроде. Это объ- 
скую емкость и ао представляет собой электриче- 
на зарядку которого ев электролитическому кКонденсатору, 
трических зарядов. В уется определенное количество элек- 


св р 
ваются еще и конхенс ЯЗИ с этим нефарадеевские токи назы- 
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аторными токами. 
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Они дают знать о себе при использовании высоких чуветви- 
тельностей гальванометра-и сильно искажают форму полярогра- 
фических кривых, вытягивают волны, в связи с. чем определение 
их высоты часто оказывается невозможным. Для их элиминиро- 
вания в схеме полярографа имеется специальный узел, синхрон- 
но связанный с подвижным контактом реохорда. Во время поля= 
рографирования он посылает в гальванометр ток, равный по ве- 
личине нефарадеевскому току, но обратный по нанравлению, 80- 
гашая, таким образом, его. 

Компенсатор нефарадеевских токов применяют при поляро- 
тграфировании малых концентраций определяемого вещества. 
т. е. при высокой чувствительности гальванометра. В. соответсг: 
вии с чувствительностью -гальванометра подбирают такое поло- 
жение ручки компенсатора (по шкале), при котором хорошо 


- выражена форма волны, и этого положения ‘придерживаются 


при полярографии серии растворов, содержащих одно и то же 
определяемое вещество. в 
В схеме полярографа имеется, кроме того, корректор высоты 
волны. Высота волны зависит от температуры. Она изменяется 
также при замене капилляра и от ряда других факторов. Для 
того чтобы использовать калибровочную кривую или расчетные 
формулы, полученные при иных условиях по сравнению с измс- 
нившимися условиями полярографирования, необходимо привё- 
сти высоту волны к прежней величине. Для этих целей исполь-” 
зуется корректор высоты волны, с помощью ‘которого можно по: 
Бысить или понизить высоту волны и использовать, таким обра- 
зом, калибровочную кривую, полученную в- другое время и при 
других условиях, г а 


Проведение полярографических определений ^^, 
Разработка полярографической методики анализа заключа- 
ется в подборе условий полярографирования, т. е. в составлении 
такого раствора, в котором получаются хорошо выраженные 
волны исследуемого вещества, обеспечивается разделение волн 
смеси веществ, устраняется действие мешающих примесей и 
обеспечивается пропорциональная зависимость между концент- 
рацией полярографируемого вещества и высотой волны. При 
полярографическом анализе определяются также потенциалы 
полуволн исследуемых веществ, Е — 

Подготовка раствора. Полярографироваться могут только 
истинные растворы. В коллоидных растворах и суспензиях сильё- 
но тормозится диффузия ионов к капельному электроду. Если. 
В растворе имеется осадок, то ему необходимо дать отстояться, 
Е для анализа брать нужные объемы из отстоявшегося прозрач-,_ 
ного слоя над осадком. При выполнении этих условий можыьо. 
исключить операцию фильтрования. Концентрации исследуемых 
веществ в растворах не должны превышать 0,1%. 3 
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Фон. Для устранения миграционного тока и увеличения 
электропроводности к исследуемому раствору прибавляют ин. 
дифферентный электролит — «фон» — в таком количестве, что- 
бы его концентрация превышала количество определяемого ве- 
щества не менее чем в 100 раз. В качестве фонов могут быть ис- 
пользованы кислоты, основания, соли неорганических и органи- 
ческих кислот. В случае определения веществ, восстанавливаю- 
щихся при потенциалах от — 1,8 до —2,0 в и выше, применя- 
ются соли тетраалкиламмония ВМХ, где К обозначает радикал 
метил — СН», этил — С2Нз или бутил — СаНе, а Х представля- 
ет собой С! —. Вг- или Г` ; например, тетраэтиламмоний—ио- 
дид (С›Н5) «№. 

Для веществ, восстанавливающихся- при потенциалах вы- 
ше — 2,0 в, применяют бутильные производные, которые сами 
дают волну при болыном значении отрицательного потенциала 
(—2,9 в). Для создания щелочной среды при полярографиро- 
вании веществ, восстанавливающихся при слишком отрицатель- 
ных потенциалах, применяют гидрат окиси тетраалкиламмония, 
например, тетраметиламмонийгидрооксид М(СНз)«ОН. Все эти 
вещества должны быть химически чистыми. Концентрация фона 
находится в пределах 0,1—1 М в литре. 

Подавление максимумов. Для подавления максимумов на 
полярографических кривых применяют поверхностно-активные 
вещества, например, 0,2—0,5%-ный раствор желатины. или сто- 
лярного клея, метиловый красный и другие: 2 капли на 5 мл 
раствора. Следует обращать внимание на то, чтобы эти вещества 
сами не давали полярографической волны. 

Удаление воздуха из раствора. Молекулярный кислород, со- 
держащийся в каждом растворе, “соприкасающемся с воздухом, 
восстанавливается на капельном ртутном электроде и мешает 
получению нормальных полярограмм, Для удаления кислорода 
через раствор в течение 15—20 минут пропускают инертный газ, 
водород или лучше азот, которые предварительно освобождают 
от содержащегося в них небольшого количества кислорода, про- 
пуская их через щелочный раствор пирогаллола. В нейтральных 
и щелочных растворах неорганических веществ кислород связы- 
вают прибавлением твердого сульфита натрия (щепотка на кон- 
чике шпателя на 10—15 мл раствора). 

Методика полярографического определения. В электролизер 
помещают исследуемый раствор и фон в определенном соот- 
ношении (1:1, 1:2) и прибавляют 1—2 капли раствора жела- 
ТИНЫ. 

Перед снятием полярографической кривой необходимо прове- 
рить, правильно ли выбрана чувствительность гальванометра, и 
ознакомиться с характером кривой. Для ‹этого визуально о 
щкале полярографа наблюдают форму ‘полярографической 
кривой и величину скачка силы тока по отклонению светового 
указателя при закрытой щели фотобарабана, вращая вручную 
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‹ или с помощью элекгромотора потенциометрический барабан. 
Необходимо выбрать такую чувствительность, чтобы волна 
уложилась на фотобумаге. 

а Проверяют период падения капель ртути из капилляра. 

| Если на одном листе фотобумаги снимают несколько кривых, 
: то для того, чтобы они не накладывались одна на другую, их 
Е сдвигают (как это было указано выше) по абсциссе и ординате 
с помощью лимба фотобарабана и электрокорректора гальва- 


- нометра. После снятия кривых фотобумагу проявляют, фикси- 
: руют, промывают и высушивают. После этого измеряют высоту 
ь волны исследуемого вещества и рассчитывают его концентра- 

ЦИЮ. 
1. : Измерение высоты полярографической волны. Высоту поля- 
НЕ - рографической волны измеряют по методу Гона следующим об- 
10: разом. Через середины осцилляций верхней и нижней частей 
о- _ кривой проводят две прямые линии и одну прямую через сред- 
ь- нюю (прямолинейную) часть кривой. Из точек пересечения этих 
Я, линий проводят две прямые линин, параллельные оси абсцисс. 
ти Расстояние между ними по перпендикуляру принимают за высо- 
на ту волны. 
на Методы определения концентрации. исследуемых веществ 
ые Метод сравнения со, стандартом. В начале и в конце анализа 
ГО- серии исследуемых растворов. снимают полярограммы. стандарт- 
мл ного раствора, концентрация которого (мг/мл) должна быть 
ва близка к концентрации анализируемых растворов. Это’ необхо- 

димо для того, чтобы проводить полярографирование при одн- 
со- ’° наковых или близких чувствительностях гальванометра. Из по: 
м, | лученных для стандартных растворов полярограмм находяг 
ет среднюю высоту волны Йгр.. Кроме того, получают полярогра- 
уда фическую кривую фона и находят величину остаточного тока в 
3 интервале напряжений, в котором располагается волна исследу- 
ю в емого вещества. й 
— | Содержание определяемого вещества С; в растворе рассчи- 
в 4 тывают по формуле: 
и С 

|- ] С о (Йх — йо) 
в. г Иоан 
он" где Со — концентрация стандартного раствора, мг/мл; 
й; — высота волны стандартного раствора в делениях шка- 
вер лы гальванометра; 
от й.‚ — высота волны исследуемого раствора; 
ла йо — величина ‘остаточного тока в делениях шкалы гальва> 
нометра. 

уве’ Концентрацию определяемого вещества в процентах рассчи- 
то тывают по формуле: . 
о с— Ск: И 100. 
‚ко т. 1000 { 
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где С ‚ — содержание вещества-в полярографируемом растворе, 
мг]мл; 

У — общий объем раствора, мл; 

1 — навеска материала, взятая для анализа, г. 

Полярографирование стандартных и исследуемых растворов 
должно проводиться при одинаковом соотношении объемов рас- 
твора и фона. В растворы прибавляют одно и то же количество 
капель раствора желатины (на определенный объем). > 1 

Метод калибровочных кривых. Неизвестную концентрацию 
определяют по измеренной высоте волны при помощи жалибро. 
вочного графика. Для построения калибровочной кривой. наве- 
ску химически чистого вещества растворяют в мерной колбе на 
100 мл. Допустим, что в навескв содержалось 100 мг определяе- 
мого элемента, тогда в | мл раствора будет 1 мг. данного эле- 
мента. Затем берут 5 мерных колб емкостью по 100 мли вносят 
в каждую из них определенное количество мл стандартного 
раствора, доводят объем до 100 мм и перемешивают. Получаег- 
ся ряд растворов с различной концентрацией. 

Эти растворы последовательно полярографируют при. одина- 
ковой чувствительности гальванометра, получают полярографи- 
ческие волны и измеряют их высоты. После этого на миллимет- 
ровой бумаге строят калибровочную кривую, откладывая: на оси 
абсцисс концентрации стандартных растворов в мг/мл, а на оси 
ординат — соответствующие высоты волн. Е 

В таких же условиях получают полярограммы исследуемых 
растворов и по высотам волн с помощью калибровочной кривой 
определяют концентрацию определяемого элемента. 

Составление графиков занимает длительное время, их нееб- 
ходимо часто проверять и при изменении условий полярогра- 
фирования составлять заново. В связи с этим метод менее удо- 
бен по сравнению с другими методами определения концентра- 
ции. Он оправдывает себя только при выполнении серийных 
анализов однородных проб. 

Метод стандартных добавок. Сначала полярографируют оп- 
ределенный ‘объем исследуемого раствора и измеряют. высоту 
волны й1, характеризующую концентрацию определяемого веще- 
ства. Затем к этому же раствору добавляют определенный объ- 
ем стандартного раствора, вследствие чего концентрация стано- 
вится больше. Раствор снова полярографируют и измеряют вы- 
соту волны Йо, соответствующей новой концентрации. 

Содержание определяемого вещества‘в растворе, взятом в 
электролизер, рассчитывают по формуле: 


т вс. 
хо - ВРУ) Е УЬ › 


где С. — концентрация раствора, мг/мл; 
С ‹т— концентрация определяемого вещества в стандарт- 
ном растворе, мг/мл; 
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й1 — высота волны исследуемого раствора; 
й› — высота волны после добавления стандартного_ раст- 


вора; 
У, — объем раствора, взятый в электролизер, мл; 
У — объем добавленного стандартного раствора; мл. 


Содержание вещества в процентах в пробе материалов; взя- 
того для анализа, рассчитывают по формуле: : 
--С.. И. 00 
м 1000 
где У — общий объем раствора; 

т — навеска пробы, г. 

Метод добавок имеет особое значение при полярографирова- 
нии растворов, для которых неизвестен состав посторонних ве- 
ществ и их приблизительная концентрация, а также в случае 
анализа сложных многокомпонентных растворов, с_ которыми 
приходится иметь дело в биологических исследованиях. Метод 
пригоден при условии существования прямой пропорционально- 


сти между высотой волны и концентрацией исследуемого раст- 
Бора. 


Работа с ртутью и ее очистка 


Ртуть, применяемая для капельного электрода, должна быть 
чистой и сухой, не содержать амальгам металлов. Загрязненная 
и влажная ртуть прилипает к стенкам капилляра и может явить- 
ся причиной больших погрешностей в анализах. - - 

Для очистки от механических примесей ртуть фильтруют че- 
рез бумажный фильтр, в центре которого толстой иглой прока- 
лывают отверстия. После этого ртуть промывают дистиллиро- 
ванной водой в толстостенной делительной воронке. Для удале- 
ния металлов ее пропускают 2—3 раза через специальную стек- 
лянную колонку (высотой 85—100 см), наполненную  10%-ной 
азотной кислотой, и затем 2—3 раза через эту же колонку, ко- 
торую наполняют 5%-ным раствором нитрата одновалентной 
ртути в 5%-ной азотной кислоте. Раствор для очистки меняют 3 
раза. Затем ртуть промывают дистиллированной водой до нейт- 
ральной реакции по лакмусовой бумаге. Промытую ртуть вы- 
сушивают кусочками фильтровальной бумаги, каждый раз по- 
гружая в нее новую бумажку, пока она не станет сухой. Сухую 
ртуть фильтруют через бумажный фильтр (в котором иглой сде- 
ланы отверстия) в чистую сухую склянку, которую плотно за- 
крывают чистой сухой резиновой пробкой. 

Для определения следов веществ и проведения специальных 
полярографических исследований следует пользоваться пере- 
гнанной ртутью марки Р-1. : 

При работах с ртутью необходимо соблюдать меры предо- 
сторожности, чтобы предохраниться от’ отравления: не проли- 
вать ее на лабораторные ‘столы и пол, электролитическая ячейка 
и склянки с ртутью должны находиться в эмалированном кюве 
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те или на жестяном противне, окрашенном черным лаком, по 
окончании анализов надо тщательно осмотреть противень или 
кювету и при обнаружении канель ртути немедленно СОбрать 
их амальгамированной медной лопаточкой, изготовленной из 
медного кабеля. : 

Стены лаборатории должны быть окрашены масляной кра- 
ской не ниже двух метров от пола, а полы и столы покрыты 
линолеумом. Швы и щели у плинтусов нужно тщательно за- 
шлаклевать и покрасить масляной краской. Все работы по очи- 
стке ртути необходимо проводить в вытяжном шкафу. По воз- 
можности стараться не вдыхать паров ртути и не касаться ве 
руками, особенно если на руках повреждена кожа. 

Склянки с ртутью должны быть всегда плотно закрыты ре- 
зиновыми пробками. Если приходится временно оставлять отра- 
ботанную ртуть в стакане или слянке, то сверху должен нахо- 
диться слой воды. | 

Перед началом работы и по ее окончании необходимо хоро- 
`шо проветривать лабораторное помещение. 


Фотобумага, проявитель и фиксаж 


Для записей полярографических кривых применяется спе- 
циальная фотобумага в рулонах шириной 12 см, а также обыз- 
ная — в пачках. Для этой цели подходит фотобумага «Униб- 
ром», контрастная тонкая № 4 и № 5 размером 24Х30 см. Каж- 
дый лист такой.бумаги разрезают на три части. Полузается 
три листа бумаги размером 10Х24 см. Можно использовать так- 
же фотобумагу размером 10Х24 см и фотобумагу размером 
18Х 24 см, если разрезать лист на 2 части по 9Х94 см. 

Раствор А: 5 г метола, 10 г гидрохинона и 100 2 кристалли- 
ческого сульфита натрия растворяют в воде и объем доводят 
До |4. 

Раствор Б: 100 г безводной соды и 12 бромида калия раст- 
воряют в} воде и объем доводят до | д. 

Для получения проявителя смешивают равные объемы раст- 
Боров А и Б и разбавляют смесь в два раза водой. аа 

Фиксаж готовят, растворяя 200 2 гипосульфита в [| л воды. 

После обработки и сушки фотобумага дает усадку примерно 
на 2—3%. На эту же величину уменьшается и высота поляро- 
графической волны. Чтобы это не отразилось на точности ана- 
лизов, необходимо пользоваться одной и той же пачкой фото- 
бумаги. 


Техника работы на автоматическом полярографе ЛП-55А 


Зарядка фотокассеты. 1. Освобождают фотокамеру поворо- 
том крыльчатого зажима влево на 1 оборот и удаляют ее из 
гнезда прибора. 
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2. В темной комнате, при красном свете, на фотобарабане 
зажимом закрепляют лист фотобумаги размером 10Ж24 см. На 
нем можно записать 10—12 анализов. 

3. Фотобарабан вставляют в фотокамеру, кнопку световой 
щели поворачивают на положение «5» (закрыто), устанавлива- 
ют фотокамеру на место и закрепляют поворотом зажима 
вправо. 

Подготовка прибора к выполнению анализов. 1. Прибор 
включают в сеть переменного тока посредством специального 
электрошнура со штепсельной вилкой, после чего главный вык- 
лючатель необходимо повернуть вверх к надписи «ОМ». 

2. Включают осветительную систему тальванометра поворо- 
тсм вверх выключателей на консоли гальванометра, укреплен- 
ной на стене, и на правой стороне прибора. 

3. Желтый провод (плюсовый) аккумулятора присоединяют 
к плюсовому зажиму прибора. Зеленый (минусовый} провод ос- 
тается все время включенным. 

4. Выключают передачу мотора поворотом ручки на себя до 
отказа к надписи «ОРЁЕ» (выключено). 

5. Переключатель скорости устанавливают на нуль, а ручку 
сцепления поворачивают до отказа к надписи «ОМ». 

6. Лимб реохорда устанавливают на напряжение 4 в по 
красной шкале. 

7. Поворотом ручки «ВАТ» от себя до отказа включают на 
реохорд аккумулятор. При этом стрелка вольтметра устанавли- 
вается около 4 в. Е 

8. Регулятор чувствительности устанавливают на положение 
1/10000. ; 

9. Переключатель поляризации переводят в положение (по 
красной шкале) 0—4 в случае определения катионов. 

Для случая анодно-катодной поляризации: капельного элек- 
трода переключатель ставят на положение + 1—3. 

10. Для точной настройки прибора по нормальному элементу 
на 20—30 секунд нажимают на кнопку «ТАМ». Если при этом 
наблюдается смещение светового луча гальванометра на шкале, 
вращением ручки «ЗТАМО» его устанавливают на исходное 
положение. 

11. Лимб реохорда возвращают на положение нуль. 

12.. Отключают передачу мотора и переключатель скорости 
устанавливают на «—400 1о/пит» по красной шкале, после че- 
го передачу снова включают. 

13. Ручку реле устанавливают на 1,9 в по черной шкале. 

14. Включают отметку абсциссы поворотом выключателя к 
надписи «АВЗС[$». - 

15. Лимб фотокамеры сжавят на нуль и открывают световую 
щель фотокамеры (положение кнопки на индексе «0»). 

16. Включают мотор нажатием кнопки «МОТОБК» на 20—30 
секунд. 


137 








17. Прибору дают работать до а анесени а 
За это время на фотобумагу будет а Я сет- 
ка, необходимая для расшифровки Е = - 

`18. Как только прибор перестал ны же закры- 
вают световую щель фотокамеры и выключают отметку абс. 
а выполнения анализов. 1. Клеммы электролизера 
включают в соответствующие гнезда прибора согласно имек- 

Г нку. : 
В в обра помещают исследуемый раствор п 
«фон», пропускают в случае надобности водород в течение 30 
минут, добавляют 1—2 капли раствора желатины. 

3. Катодную пробирку помещают в пробку-штатив, устанав- 
ливают на подставку и посредством агарового сифона соедиия- 
ют ее с анодным сосудом. 


4. Над раствором устанавливают капельный электрод, под- 
нимают и закрепляют на штанге штатива (на спределенной вы- 


соте) держатель ртутного резервуара н закрепляют его винто 
вым зажимом. 


5. После этого погружают капельный электрод в расгвор 
примерно на: 5 мм и в таком положении закрепляют. Во избе- 
жание выхода из строя капельный электрод нельзя погружать в 
раствор до тех пор, пока не поднят резервуар с ртутью. 


6. Выключают передачу, лимб реохорда устанавливают на 
нуль и снова включают передачу. Ручку реле ставят на величи- 
ну напряжения, соответствующую окончанию записи волны. 

7. Устанавливают необходимую чувствительность, открыва- 
ют световую щель фотокамеры и включают мотор. : 

8. Прибору дают работать до 
сле чего закрывают световую ще 


лиз раствора закончен. П 
раствора. 


а о 
ным. раствором, 
янку и закрывают 
ри сифон подставляют стаканчик и про- 
мывают их струей воды из промывалки. 
11. Следующую катодную пробирку ставят вп 


погружают в раствор сифон и электрод и 
подставке. 


12. Лимб фотокамеры устанавливают на де 
ют щель камеры, включают мот 
гу волну второго раствора. 

Дальше эти операции повто 
лизе лимб фотобарабана сдвиг 
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робку-штатив, 
устанавливают на 


ление |, открыва- 
ор иззаписывают на фотобума- 


ряются. При каждом новом ана- 
атют на одно деление. 














Приведение прибора в нерабочее состояние, 1. Над-стакан- 
чиком тщательно при помощи: промывалки. промывают” водой 
капельный электрод, обсушивают с боков и торца кусочками 
фильгровальной бумаги, опускают резервуар до нрекращения 
падения капель ртути, затем капилляр поворачивают концом 
кверху, закрывают его стеклянным или бумажным колпачком | 
и в таком положении закрепляют. До тех пор, пока капилляр 
ме вымыт и не обсушен, нельзя опускать ртутный резервуар, 
так как это приведет к порче капилляра. 

2. Удаляют агаровый сифон, боковой отросток анода закры- 
пают пробкой. Сифон кладут в сосуд, наполненный насыщенным 
раствором КС. = 

3. Регулятор чувствительности ставят на отметку 1/10 000. 

4. 'Отключают аккумулятор от реохорда поворотом ручки 
«ВАТ» к себе до отказа. 7 

5. Выключают осветитель гальванометра с помощью выклю- | 

] 


ть 


чателей на консоли гальванометра и на правой стороне при- 
©ора, - В 
6: Выключают переменный ток посредством главного выклю- Е 
чателя-и‘отключают электрошнур от сети переменного тока. - в 
7. Выключают передачу, и лимб реохорда переводят на т 
нуль. 
8. От плюсовой клеммы прибора отключают желтый (плюсо- 
вый) провод аккумулятора. ; 
Проявление полярограммы. 1. В темной комнате, при крас- 


ном свете, снимают с фотобарабана фотобумагу, проявляют и 7 
фиксируют ее обычным способом. 
2. Полярограмму кладут на стекло изображением вверх, да- 


ют ей высохнуть, после чего отмечают номер каждой кривой ь 
<огласно записи. Е : | 

3. Для экономии времени проявление можно начинать тог- 
да, когда накопится 5—6 полярограмм. В таком случае по окон- 
чании всех записей фотобумагу отмечают, кладут в черный па- 
кет, а фотобарабан заряжают новой бумагой и продолжают 
анализ. 


о 


ЭЛЕКТРОФОРЕТИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 
ФРАКЦИЙ БЕЛКОВ В СЫВОРОТКЕ КРОВИ ЖИВОТНЫХ 


Принцип метода. Молекула белка содержит как основные, 
так и кислые поляризующиеся группы, которые, диссоциируясь, 
обусловливают свободный электрический заряд этих молекул. 
Величина и знак заряда зависят от соотношения различных 
поляризующихся групп в молекуле и от рН среды, оказываю- 
щей. влияние на диссоциацию этих групп. Молекулы белка под 
воздействием постоянного электрического поля перемещаются . 
к тому полюсу, заряд которого противоположеён их заряду. Так 








например, белки сыворотки при РН 8;6 заряжены отрицательно 
тся к аноду. Скорость передвижения Пропорцио. 
ею апряжению приложенно 
нальна величине их заряда и напряже == ГО Элект. 
рического тока. Сыворотка крови животных—сложная СМесь дь. 
сятков белков, некоторые из них различаются по величине За- 
ряда и поэтому перемещаются с разной скоростью, Это ПоЗво- 
ляет разделить их на 5 основных электрофоретических фракций: 
альбумины ои, а2, В и у-глобулины. - 

Несмотря на то, что ни одна из этих фракций не является 
индивидуальным' белком, знание их абсолютного содержания и 
соотношения представляет значительный интерсс для диагно- 
стики и изучения состояния организма животных. 

Электрофоретическое изучение сыворотки раньше производи- 
ли по методу «подвижной границы» при помощи очень сложных 
приборов, сконструированных Тизелиусом. В последние годы 
широкое распространение получил метод электрофореза на бу- 
маге. Он основан на п оретического разде- 

тровальной бумаги, 
и выявлении результатов раз- 
этих полосок красителями, 
ающими белки. 

Реактивы. 1. Быстро впитывающая хромотографическая бу- 
мага, ватман № 1. 

2. Буферные растворы: 

вероналовый буфер (рН 8,6): 10,32 г мединала (натрие- 

растворяют в 300 мл дистиллированной во- 

г веронала и нагревают на водяной бане до 

его растворения, затем объем раствора доводят до | л дистил- 
лированной водой; - 

6) веронал — ацетатный буфер (рН 8,6): в 300 мл дистилли- 

8.75 веронала, 1,89 г едкого натра 
с натрия. К раствору приливают 60 мл 

М соляной кислоты и доводят его объем до | л дистиллиро- 
‚ванной водой. 

3. Полоски бумаги после электрофореза окрашивают одним 
из следующих растворов: . 

а) краситель с сулемой для окраски бромфеноловым синим: 
бромфенолового синего (индикатора) 0,5 г, сулемы 10 г, уксус- 
нои кислоты (ледяной) 50 ®, дистиллированной воды 900 мл: 

6) раствор для окраски кислотным сине-черным (краситель 
о «амидошварцу в»): красителя кислотного сине- 
и 
но ‚= г, уксусной кислоты‘ 100 Мл, метилового спирта 

4. Растворы для отмывания красителя, не связавшегося с 
белками: а) уксусной кислоты (ледяной) 20 мл, воды 
водопроводной) 860 мл; 6) уксусной кислоты (ледяной) ] 
фенола (расплавленного) 40 мл,-воды 860 мл. 

5. Щелочной метанол (метиловый спирт) д: 
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бромфенолового синего из окрашенных полосок бумаги: к 500 мл 
метилового спирта добавляют при помешивании 500 мл 2%-но- 
го раствора углекислого натрия. Для удаления выпавших 
кристаллов раствор фильтруют через бумажный фильтр. 

6. Жидкости для промасливания полосок бумаги (электро- 
фореграмм) перед записью плотности окраски на денситометре: 
вазелиновое масло, содержащее 10% а-бромнафталина, или 
вазелиновое масло без примесей. 

Приборы. Для проведения электрофореза на бумаге не- 
обходимы: 

1): камера, в которой проводится электрофоретическое раз- 
деление фракций белков; ы 

2) источник постоянного тока; 

3) колориметр (лучше электрофотоколориметр) для опреде- 
ления количества извлеченного («элюированного») из электро- 
фореграмм красителя. 





Рис. 50. Схема электрофоретической установки ЭФА-1 


Вместо колориметра удобнее пользоваться специальным са- 
мопишущим. прибором — денситометром, позволяющим опреде- 
лять содержание красителя прямо на бумаге без»предваритель- 
ного, его извлечения. 

На рис. 50 показано устройство выпускаемого нашей про- 
мышленностью прибора ЭФА-1. Он состоит из камеры /, сде- 
ланной из толстого стекла и снабженной крышкой 2. В камере 
расположены две электродные кюветы 3 и 4, которые в случае 
надобности могут‘быть легко удалены из камеры. Каждая кю- 
Бета разделена продольной перегородкой на две половины, в 
которые опущены концы вертикально расположенных угольных 
электродов 5. Электроды укреплены на съемной пластинке 6, 
присоединяемой к камере при помощи двух пружин. В камере 
находится съемная рамка 7, в которой при помощи лабиринта 
8 укрепляют и ‘натягивают бумажные ленты 9. Камера помеще- 
на на деревянной подставке с упорами 10. : - 

Имеются и другие модели приборов, выпускаемые в Киеве, 
Сделанные из плексигласа. Камера, в которой на обращенных 
остриями вверх конусах размещены бумажные полосы, имеет 
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очень малый объем. Она и - Лежит 
на электродных кюветах, которые в свою очеред Ободно сто. 

а подстилке. Один из электродов (анод) сделан из плати. 
ят на по} ой (катод) — из нержавеющей стали. 

я, с ЭФА-[ снабжен хорошо стабилизированным лампо. 
БЫМ м - позволяющим подавать на клеммы камеры 
а постоянный ток напряжением от 50`до. 1000 
для электрофореза : : Е 

ви силой до 50 миллиамнер. Величину напряжения и силу 
тока контролируют по вольтметру и МИНАЕВ вмонти- 
рованным в прибор. Выпрямитель к прибору, выпускаемому В 
Киеве, также имеет как трехступенчатую. грубую, так и тонкую 
плавную регулировку. Он позволяет получать ‘напряжение до 
400 в и силу тока до 20 миллиампер. 

Определение количества красителя, элюированного из. элект- 
рофореграммы. Количество красителя, извлеченного из бумаж- 
ной полосы, можно определять с помощью колориметра и го- 
раздо более точно — с помощью фотоэлектроколориметра. 

Время, затрачиваемое на обработку окрашенных электро- 
фореграмм, резко снижается, если концентрацию красителя в 
различных участках определяют не в растворе после предвари- 
тельного извлечения из бумаги, а прямо на бумаге. Денсито- 
метры вычерчивают кривую распределения оптической плотно- 
сти или концентрации красителя по длине электрофореграммы. 

Фотометрирующее устройство его состоит из источника света, 
механического устройства, позволяющего перемещать электро- 
фореграмму между осветителем и фотоэлементом. Возникаю- 
щие при этом фототоки подводятся к схеме электронного авто- 
матического потенциометра, с помощью которого. записываются 
кривые плотности на миллиметровой бумаге посредством обыч- 
ного самописца. 

При работе с денситометрами необходимо учитывать, что 
определение количества красителя на бумаге несколько менее 
точно, чем определение его в растворе после элюирования. Зна- 
чительное осложнение вносит рассеивавие света бумагой, для 
уменьшения которого ее промасливают вазелиновым м 

В денситометре, входящем в комплект прибора ЭФА-1. 
низировано как протягивание электрофореграммы, 
деление оптической плотности ев окрашенных уча 
таты электрофореза записываются в виде кривой, характеризу- 
ющеий концентрацию красителя, а следовательно, и связанных 
с ним фракций белка в отдельных участках бумаги. 

:. Подготовка камеры для проведения электрофореза на при- 
соре ЭФА-1. При помощи вмонтированных в подставку упоров 
и уровня камеру устанавливают горизонтально. Крышку к 
ры открывают и вынимают рамку для натягивания бумажных 
полос. Пластинку с электродами отсоединяют от камеры. Элек- 
тродные кюветы удаляют из прибора, наполняют Точно до оди- 
накового уровня и обе половины каждой кюветы соединяют 
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. номер, название или номер животного и т. д. Затем полосы за- 


-камеры. Отличие состоит лишь в том, что в них бумажные по- 





. Если сыворотку наносят при помощи микропинетки на 0.1 мл, 



















одну с другой при помощи обычной фильтровальной бумаги. 
Затем кюветы ставят на место и укрепляют на ванне пластин- 
ку с электродами- —- 

Из хроматографической бумаги вырезают полосы длиной 
44 и шириной г. см. Карандашом на расстоянии 12см от того 
конца, который оудет погружен в катодную кювету, отмечают 
место, куда будет наноситься сыворотка. На расстоянии 6 см 
от обоих концов полосы проводят линии, необходимые для 
ориентировки полос при их закреплении в рамке. Кроме того, 
на полосах бумаги записывают дату взятия пробы крови, ее 


крепляют в рамке так, чтобы они были равномерно натянуты. 
Рамку помещают в камере таким образом, чтобы концы 
бумажных полос оказались помещенными в буферный раствор, 
валитый во внутренние половинки электродных кювет. Затем 
прибор закрывают крышкой и дают бумажным полосам пропи- 
таться буферным раствором, после чего крышку снова снимают 
и на заранее отмеченные участки бумаги наносят сыворотку. 
Таким образом подготавливают для электрофореза и другие 


лосы не крепят в рамке, а подвешивают на стеклянных палоч- 
ках или свободную кладут на дно камеры на острие укреплен- 
ных там конусов. В самодельном приборе сыворотку наносят 
на середину бумажной полосы, а в приборе, выпускаемом в 
Киеве мастерскими института патологической физиологии им. 
Богомольца, — на расстоянии 12 см от конца полосы, опущен- 
ной в катодную кювету. 

Нанесение : сыворотки. На каждую полосу бумаги наносят 
по 0,01 или 0.005 мл недиализованной сыворотки. Для получе- 
ния хорошо ‘воспроизводимых данных необходимо всегда 
наносить строго . одинаковое ^ количество сыворотки. Сы- 
воротку наносят не в виде пятна, а в виде поперечнон полосы. 
Можно делать это при помощи ‘пипетки или покровного стекла. 


то ее насасывают до метки 0,085. Пипетку зажимают между 
пальцами в вертикальном положении, причем ее верхнее отвер- 
стие не зажимают пальцем. Небольшое Количество сыворотки. 
не вытекает из.пипетки, удерживаясь капиллярными силами. 
Слегка касаясь бумаги нижним краем пипетки, водят ее взад 
и вперед по бумажной полосе в поперечном направлении, пока _ 
мениск сыворотки не опустится до метки 0,035. - ее 
Сыворотку можно наносить также автоматической микропи- 
петкой. Набрав сыворотку в пипетку, ее концом водят Вне 
навад до тех пор, пока вся сыворотка не виитается в умагу, 
втоматическая пипетка обеспечивает строгое постоянство. на- 
носимого объема. . 
При нанесении сыворотки с 
ряют пипеткой и размазывают по кр 


теклом изучаемую пробу. отме- 
аю покровного стекла ши 
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риной 3—3,5 см. Стекло переворачивают капле 
дывают под острым углом к поверхности бумаги 
ют в этом положении несколько секунд, пока сыворотка не 

тается. Недостатком этого метода, позволяющего Получить ви. 
‚кое разделение, является то, что всегда некоторое ине 
сыворотки остается на стекле. о 


Проведение электрофореза. После нанесения сыворот 
крышку камеры закрывают и через бумажные полосы начинаку 
пропускать постоянный ток. Электрофоретическое разделение 
сыворотки на бумаге обычно производят при комнатной темпе. 
ратуре и градиенте потенциала от 3 до 8 на | см длины полосы 
бумаги. Следовательно, при длине полосы 44 см к клеммам ка- 
меры необходимо подавать напряжение 120—350 в. Хорошее 
разделение сыворотки в приборе ЭФА-| происходит при 127— 
210 в в течение 18 часов. Е 

Сила тока в цепи зависит от подаваемого напряжения, РН 
буферного раствора, толщины бумаги и температуры, при ко- 
торой происходит электрофоретическое разделение. Она прямо 
пропорциональна ширине бумажных полос и их числу. Сила 
тока не должна превышать 0,1—0,3 А на каждый сантиметр 
поперечного разреза бумажной полосы, т. е. 0,4—1,2 тА на по- 
лосу в 4 см. Увеличение силы тока более чем в 2 раза против 

указанной величины ‘недопустимо, так 
как при этом происходит нагревание и 
значительно увеличивается испарение. 
Фиксация и окраска бумажных полос 
° после окончания электрофореза. После 
окончания электрофореза выключают 
ток, снимают крышку и извлекают бу- 
мажные полосы из прибора. При помо- 
щи грузиков, прикрепляемых к их кон* 
цам, полосы подвешивают горизонталь“ 
но на стеклянной рамке (рис. 51) и по- 
< мещают на 20 минут в сушильный 
(* 
Рис. 51. Стеклянкая т а ро 5 связывание красителя 
нЕ ЕЕ рамы белками при последующей обработке за- 
= - висит от условий фиксации (температу- 
ра, время прогревания), необходимо Ех а 
Окраска бромфеноловым синим производится путем погру У 
бумажных полос на 20 минут в кюветы с красителем (стр. 1 № 
Краситель, не связавшийся с белком, удаляют прополаскива- 
нием электрофореграмм в 2%-ном растворе уксусной кислоты 
(стр. 140) до тех пор, пока участки бумаги, не содержащие бел- 
ка, полностью не отмоются от красителя. 

Как при окрашивании, так и при отмывании электрофоре- 
граммы нельзя класть одну на другую и сворачивать. Лучше 
всего обработку проводить в плоских кюветах, на дно которых 


И ВИИЗ, Прикла, 





144 2 Ня - 





и пРидержива. `ч 


{ 
О 


|. _ дбн 


ыы 


от бумати, 


































олектрофореграммы кладут в развернутом виде. Кюветы необ- 
ходимо время от времени покачивать. 

^ После окончания окраски электрофореграммы высушивают 
на воздухе. Дальнейшая обработка ее производится или при по- 
мощи денситометра или путем извлечения красителя из бумаги 
и определения его количества. 


Перед обработкой на денситометре ЭФА-[ электрофореграм- 
мы пропитывают смесью вазелинового масла с а-бромнафтаз 
лином (стр. 141) или просто вазелиновым 
маслом (стр. 141). Пропитывание бумаги 
смесью необходимо проводить таким обра- 
зом, чтобы в бумаге не осталось пузырьков 
воздуха. Для этого бумажную полосу бе- 
рут за концы и, держа горизонтально, осто- 
рожно касаются пропитывающей смеси ее 
нижней поверхностью. Для освобождения 
от избытка масла электрофореграммы кла- 
дут между листами обычной фильтроваль- 
ной бумаги. 

Удобно проводить промасливание элек- 
трофореграммы в специальной ампуле, 
изображенной на рис. 52. Для этого ампу- 
лу укрепляют вертикально и в нижний ее 
отдел 1 наливают вазелиновое масло. За- - 
тем помещают одну или несколько электро- 
фореграмм 2, закрывают ампулу пробкой 5. 
Через отводную трубку 4 при помощи. водо- 
струйного или масляного насоса отсасыва- 
ют воздух. После создания в ампуле до- 
статочного разряжения закрывают кран 5 
и наклоняют ее таким образом, чтобы 
вазелиновое масло из нижнего отдела пере- 
ливалось в верхний и пропитало: находя- 
щЩиеся там электрофореграммы. Просвет- 
ленные полосы вставляют в денситометр 
так, чтобы против щели камеры приходил- рис 52 Хипула 

ся неокрашенный участок. Перо денсито“ для промасливания 
метра Устанавливают на нуле, включают электрофореграмм 
протягивающее и записывающее устрой- 

СТВо. Записанная денситометром кривая, пример которой при- 
веден на рис. 53, позволяет судить о числе ‘фракций и вычис- 
ЛИТЬ соотношение между содержанием белка и его фракций. 

пя этого кривую делят, как это видно на рис. 53, по миниму- 
мам на ряд участков, соответствующих отдельным фракциям. 
Величина площади каждого участка пропорциональна количе- 
ству красителя, соединившемуся с белком данной фракции. Со- 
отношение между этими площадями вычисляют при помощи 
планиметра или по весу, поскольку вес участков бумаги про- 
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*- ален их площади. Последний способ более точен и при. 
Е нии торзионных весов менее трудоемок. Электрофо._ 
а ореают ножницами и взвешивают, подвесив ‘на 
ных весов. Затем ее разрезают до минимума в 





Альбумин 





Глобулинь 
: = А 










Е. т а =. ; 
` Рис. 53. Кривая содержания белковых фракций, 
записанная на денситометре Е 
взвешивают ый отрезок. Общий 
принимают за 1 Ю и вычисляют, какой 
нему сост ес каждого отрезка. 


вес электрофореграммы 
процент по отношению к 
















_ Альбумин 
я а 
я-глобулин 


Всего : 


Относительное содержание отдельных фракций: 
альбумина: 430—100 _ | 


@л-глобулина: 430— 
229_Х — в ры. 
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229.100. 





—5953 0% х 25. 100 
99:9 70 А 22-100 — == 
} 430 А в —=5% 


азглобулина 430—100 





50—хХ В-глобулина 430—100 
- 61-Х 
| 50.100 
0 = 1156 у _ 61-00 

:: 430 1,6% ее. — 

1 — глобулина 430—100 

68—х 
‚68.100 : 
в иЗбеаые 15,8% 


Определение соотношения отдельных фракций путем извле- 
чения красителя из бумаги и колориметрического определения 
го количества. Электрофореграмму разрезают на поперечные 
полоски шириной по 0,5 см и каждую помещают в отдельную 
пробирку. В каждую пробирку, в зависимости от типа фотомет- 
ра, на котором производится определение, добавляют но [,5 мл 
либо по 5 мл экстрагирующего раствора. Кислотный сине-чер- 
ный краситель элюируется 0,1 н. МаОН. Бромфеноловый синий 
элюируется или 0,0] н МаОН или щелочным метанолом. Элю- 
ация протекает при комнатной температуре в течение часа. 
Окраску жидкости в пробирках фотометрируют с красным 
фильтром при помощи ступенчатого фотометра в 2-миллиметро- 
вых кюветах. 

При извлечении бромфенолового синего. посредством 0,01 н. 
МаОН окраска элюата постепенно изменяется и поэтому необ- 
ходимо фотометрировать пробы сразу после окончания элюа- 
ции. В щелочном метаноле окраска очень стабильна и не изме- 
няется в течениа нескольких дней. 

На основании полученных данных строят кривую распреде- 
ления красителя по длине электрофореграммы и о 
вую, подобную вычерченной денситометром. По этой кривон = 
ределяют соотношение отдельных фракций совершенно так же, 
как и по денситометрической. - Е 

ный а. весьма трудоемок. В том случае, если — 
ницы между фракциями четко видны, То электрофореграмму 

а й. Каждую часть поме-. 
‘ожно разрезать ПАНА а бочку на 50 мл. К 
от Отдельв т - к т лобулиновым = 
альбуминовому участку добавляют 3 честь контрольной 
по 10 мл экстрагирующего РастеРе ы не содержащей 
пробы служит участок о щых растворов при по- 
белка. После фотометрирования т фотоэлектроколориметра 
Уощи: ступензааий МЕТ дой пробы величины экстин- 


складывают найденные а 52100 и вычисляют, какой 


кций ю сумму пр ОЕ в 
о о х ней составляет экстинкция К д 


ре =. 147 
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`Экстинкция — 
после умноже- 
Фракция Экстинкция Е 
ные для 
альбумина 
Альбумин 0, 135 0,405 г: 
а:-глобулин ^ 0,048 0,043 
а-глобулин. 0,065 0,065 
8-глобулин 0,075 0,075 
1-глобулин 0,080 0,080 
ое | 0080 
Итого | | 0,673 
а ВЕ 





Пример: содержание альбумина 0,673—100 
0,405—Х 


— 0,405.10 _ 
Х= оз =60%. 


Содержание остальных фракций вычисляется подобным же _ 
образом. - 


Разрезание электрофореграммы по фракциям сильно облег: 


чает обработку кривых. Однако подобная обработка неприем- 
лема, если границы межд 


У фракциями неясны, кроме того, она 
не позволяет получить кривую и выявляет лишь соотношение 
фракций. 


При обработке электрофореграмм для определения количе- 
ства белка в той или иной фракции судят по количеству красн- 
теля, соединившегося с ней. Между тем количество красителя, 
присоединяющегося к одинаковым количествам разных белков, 
может быть разным. Особенно сильно это выражено при обра- 
ботке бромфеноловым синим, который окрашивает более интен- 
сивно альбумин, чем глобулины. Поэтому относительное содер- 
жание глобулинов, вычисленное ‘по бромфеноловому синему, 
оказывается заниженным по сравнению с величиной, найдек- 
ной по методу. подвижной границы в приборе Тизелиуса. . 

Для того чтобы данные этих двух методов совпали, некото-_ 
рые. исследователи предлагают умножать данные, полученные 
для глобулинов при электрофорезе на бумаге, на соответству- 
ющий коэффициент (например, на 1,6 при окраске бромфено- 
ловым синим). Однако этот коэффициент для различных фрак- 
ций глобулинов, по-видимому, различен, кроме того, он сильно 
изменяется при различных заболеваниях, зависит 


от сорта кра-, 
сителя и метода окраски. Поэтому лучше не пользоваться ко- 
эффициентами, а результаты сравнивать с данными, получен- 


ными при исследовании сыворотки здоровых животных при по- 
мощи применяющегося в лаборатории варианта метода элек- 
трофореза на бумаге. 














ЗзОоОГИГИЕНИЧЕСКАЯ ОЦЕНКА КОРМОВ 
Е 


действие кормов, входящих в состав рационов, на жизне- 
а ет и продуктивность животных и птиц, а также 
мический состав продуктов животноводства и их доброка- 
чественность. 
и кормовых рациовов для различных видов и 
скохозяйственных животных и птиц нужно произво- 
с потребности организма в питательных веществах 
1 ского состава кормов. 
о кормов определяется содержанием в них ор- 
‘ческих, минеральных веществ и витаминов: : 
о. ценность корма выявляется не только пока- 
в и химического состава и питательности, но и физиче- 
свойствами его, а также порядком и методами подготоБ- 


ки к скармливанию. 


Д» организации правильного кормления необходимо знать 


го, она 
ошение | 


ОТБОР СРЕДНИХ ПРОБ 


при взятии проб является то, . 


Ф 
Важным и основным условием' 
ли свойства и состав всей 


чтобы они были средними и отража 
партии исследуемого корма. 
Сена берут не менее 5 кг 
бразец прессованного сена 
осторожно снимают проволок 
дой кипы первой с края, из второй — 
третьей — следующий пласт и т. д» 
‚Средняя проба должна содержать 25 т непрессованного и 
50 т прессованного сена однородной. партии. 


из 15—20 различных мест, скирды. 
отбирают из 1—3% кип партии: 
у`и выделяют по пласту из каж- 
рядом с крайним, из 
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месте хранени 


: ущение свежести и 
“Сырое сено (20%, влаги и более) 


Пласты или пучки сена, взятые из разных мест, скла 
чот слоями один на другой на брезенте, полиэтиленовой 
или мешковине и осторожно перемешивают. Случайные п 
(комки земли, навоза, ветки древесных растений, 
ли растений), если они нехарактерны для всей партии, отбрасы, 
вают. Из различных участков берут не менее 500 г сена ДЛЯ оп. 
ределения ботанического состава. Такое же примерно количест. 
во сена, взятого из различных мест образца, берут для лабо. 
раторных исследований, упаковывают в бумагу. 

Среднюю пробу травы берут, срезая ее в 2—3 местах 


Дыва. 

Пленк 
5 Римеси 

крупные стеб. 


уча- 
стка по диагонали. Лучше, когда ее срезают © каждого квад- 
ратного метра площади, затем перемешивают и отбираюг 


среднюю пробу. Во время дождя или росы пробу травы брать 
не рекомендуется. 

Жмыхи после осмотра и установления однородности берут 
из разных мест: одну плитку на каждые 15—20 т. Затем иЗ- 
мельчают их на жмыходробилке и отбирают среднюю пробу. 

Отобранные пробы упаковывают; грубые и концентрирован- 
ные корма в мешочки из плотной ткани; барду, жом, меляссу, 


ые затем плотно закрывают 


й; корнеплоды, клубнеплоды 
щики, пересыпают опилками 


в которой указывают название 
ли лаборатории, откуда посту- 
его взятия. К образцу прикла- 

г рка-этикетка с указанием -содер- 
жимого. _ : 


ОЦЕНКА ДОБРОКАЧЕСТВЕННОСТИ СЕНА 


При предварительном исследовании сено осматривают на 
я, определяют однородность его, влажность, 


и не испытывает ощущения п 
и сги- 
бании и разгибании пучок п (и - 


ка; при сжимании 


прохлады. 


при скручивании выделяет 


влагу. 


Гюки сырого прессованног 
прилегания проволоки, при сб 
подпрыгивают, а 
<заедает». 


о сена имеют ржавчин 


расывании со скирды 
ложатся пластом, при 


У на месте 


или воза не 
распиливании 
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Мелясс, 
‘рывают 
чеплоды 


илками | 


азвание 
| ПОСТУ: 
прикл 


“содер: 
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вет нормального убранного сена зе 
пием злаков т о - а пырейно-житняковое — 
виневато-желтт у но-зеленый цвет характерен для 
кислых злаков. эобовое сено серовато-зеленого, люцерновое — 
ярко-зеленого цвета. 

Белесый или белесоватый цвет указывает на продолане- 
ное лежание скошенной травы в рядках на солнечном свету, в 
таком сене потеряны многие легко усвояемые питательные ве- 
щества. - - 

Светло-желтый цвет свойствен сену, находившемуся дли- 
тельное время под дождем. 

Ярко-желтый цвет имеет сено, подмокшее при хранении в 
скирдах, оно обычно с затхлым запахом, иногда в нем обнару- 
живаются серовато-белые налеты плесени. Темно-желтый, ко- 
ричневый, черный цвета бывают у испорчениого сена, обычно в 
верхних слоях стогов ‘и скирд, так называемое «овершье». 

Сухое свежеубранное сено имеет ароматический запах, кото- 
рый в доброкачественном разнотравном сене обусловливается 
наличием пахучих трав (донника, полыни, душистого колоска 
у т. д.). При длительном хранении (в течение нескольких лет} 
запах сена исчезает. ; 

Плесневелое сено имеет запах плесени, согревшееся влажное 
пахнет печеным хлебом, сгнившее, черное, слизистое имеет 
землистый, гнилостный запах. с 

Запах легко определяется, если облить небольшую порцию: 
сена, помещенного в стакан, горячей водой (около 60”). Стакан 
плотно закрывается стеклом и через 2—3 минуты исследуется 
запах. 

Хорошее прессованное сено имеет запах опилок. 

Время уборки сена определяется наличием в нем цветков 
или семян и ету. ы 

Сено, у браннае — в цветочных пленках сохраняет ты-- 
чинки. Перестоявшее сено имеет созревшие семена, перестояв- 
шее и высохшее на корню обычно бывает светло-желтого цвета 
с ломкими стеблями без листьев. Сено из отавных трав желто-: 
вато-зеленого цвета, содержит обычное количество листьев Га 
стений, цвет сутствуют, нет и запаха, БЕ 

При = ысъедОбной примеси в процентах ня 
вают: огрубевшие части растений, испорченное ЕЕ ее 
примесь. Сорная примесь определяется во ОВ бумагой. 
путем встряхивания его над брезентом или  просеивают 
Отбирают все частицы длиной 2—3 2% т С оную, 
Сквозь сито с круглыми отверстиями < - на технических 
примесь, прошедшую сквозь сито, взвенив 


5есах и выражают в процентах к весу образца. ЕН борной 
В оставшейся части образца сена после = при этом 

` примеси определяют ботаническии состав, асеаиобн ые, ядо- 
злаковые, бобовые, прочие съедобные травы, р 


леный; сено с преоблада- 





е 
} 


[ 
7 
я 
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я: 





витые и вредные травы. Вес отде 
процентах к весу образца. 


льных видов трав ВЫражают . 


Грубые несъедобные травы 


Русские названия 


Бодяк (колючие виды) 

Вахта трилистная 

Зверобой 

Зюзники ^ 

Камыши 

Комочник (татарник ко- 
лючий) 

„Льнянка обыкновенная 

“Лук, чеснок 

Мытник 

Мхи 

Осока пузырчатая 

Осока береговая 

Осока дернистая 

Осока нитевидная 

Полынь мелкая, свыше 


'Папоротники 

Таволга вязолистная 
Чертополох (татарник) 
Щавели 

Хвощи 


Вредные 


Футень 

Ветреница 

Крестовик Якоба 
Лютики 

Омежник, конский укроп 
Паслены 


Хвощ болотный 
Чистотел большой 
Ятрышник 


& 


‚Авран аптечный 
Безвременник 
Белена 
Белокрыльник 
Болиголов крапчатый 
Борец 
Вех ядовитый 
Вороний глаз 
Горчак (для лошадей) 
Гулявник ядовитый 
Дурман 

ИВОКОСТЬ 
Звездчатка 2 
Калужница болотная 


Ядовитые травы — 


Латинские названия 


Сизпипт 

Мепуапез НИоНаЁа Г. 
Нурейсит Г. 

Гусориз Е. 

Зетриз Г. 

Опорог4оп асап ит Г. 


пача ушеаг!$ МИ. 
АШит 

Рефси!аг!5 Г. 

Мизс1 

Сагех уезсама Г. 
Сагех праша Сиг. 
Сагех саезрНоза Г. 
Сагех |аз1осагра ЕвгВ. 
Анепиза Г. 


Ро!урофасвае. 


ЕШрепаша иштама Мах. 
Сагациз [.. 


Вишех Г. 


Еашзет Т.. 
травы 5 


СПВаегорнуНит {ети Т.. 
Апетопе Т,. 

Зепесю УасоБаеа Г. 
Капипсииз Г. 

ОепапВе Г.. 

Зо!апит шегит её аш- 


сатага Г. 


Еашзеит рашзге 1. 
СпейЧошит шафиз Г. . 
Огсв1$ Г. 


гаНо!а осшайз Г. 
СоНсит ашитпа!е Г. 
Нуозсуатиз шоег Г. 
СаНа рашзН1з Г. 
Сошит тасша{ит Ё. 
Асопйит Г. 

Ссша \тоза Г. 

Раг!з аиаагИоа 1 
Сеп{аигеа Р1сг!з Ра|. 


$15ущЬ {ит фохорШит. 
Рашга этатопиия т: 
Веры пшт 

ЗеПапа 

Сава ра!1154г1 [.. 











Кокорыш, собачья нет- Ае#иза супарция [.. 
рушка 

Ландыш . СопуаПага та]аН$ 1. 

Мак-самосейка Рарауег тВосацз 1. 

Молочай ЕпрНогЫа Г. 

Мордовик ЕсЫпорз гИго 1. 

Наперстянка ПАсцай$ Г. 

Плевел опьяняющий ГоНит 1етшепцит Т.. 

Полынь таврическая Апеп!$а Чаииса МШа. 

Пролеска Мегсига!1$ Г. 

Термопеис ланцетовид- Твегторз15 1апсео|айа В. 
ный 

: Чемерица Уегатит аФиш её пв- 
гаш |. 

Чистец однолетний и Зфаспуз$ аппиа её гесйа 1. 
прямой 

Хвощ топяной (для лс- Еди ет Итозши Г. 
шадей) $ 


Определение всене спорыньи, ржавчины и го- 
ловни. Спорынья (С!ау1серз ригригеа) поражает чаще колоски 
злаковых растений (костер безостый, пырей, рожь, пшеница, овес, 
мятлик и др.). Рожки спорыньи имеют темно-фиолетовую окра- 
ску. 

Ржавчина (Рисси!а) поражает злаковые и растения других 
видов. Она имеет вид красных, черных и желтоватых пятен и по- 
лос на стеблях, листьях и колосьях растений. - 

Головня (0з{Иаста!ез) поражает колоски и Метелки расте- 
ний: семена превращаются в черную маркую с неприятным селе- 
дочным запахом массу. 

Наличие головни, например, обнаруживается при растирании 
ладонями небольшого пучка сена; пачкает руки черной пылью. 

Оценка качества соломы производится так же, как и сена, та- 
кой же порядок и отбора проб для анализа. Пшеничная, ржаная 
и овсяная солома хорошего качества, имеет желтый цвет, узлы 
светло-бурые. 

яровой соломе иногда встречаются вредные и ядовитые 
травы: в нечерноземной полосе — плевел, звездчатка, тысячего- 
лов; в черноземной полосе — куколь, молочай; на юго-восто- 
ке — мышей сизый, белена; в Средней Азии — горчак белоцвет- 
ковый. : 
Непригодны для скармливания животным сено и солома, г 
держащие больше 1% по весу вредных и ей к 
раженные ржавчиной, имеющие свыше 10% по весу плеснев е-- 
ГНилого и сильно загрязненного ом или песком Е ть 
при отборе проб в одном месте обнаруживается больше 9, 
ядовитых трав. 


ОЦЕНКА КАЧЕСТВА КОРНЕКЛУБНЕПЛОДОВ 


офеля из кучи или буртов в 


чных 
берется проба в разли 
с ы по вели- 


При оценке корнеплодов и карт 
зависимости от общего количества 

ся 

местах весом 100—200 «г Корни и клубни разделяют 
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чине: крупные, средние и мелкие. Каждая кучка корней взвеши. 
вается и вес их выражается в процентах к общему весу пробы, 
„Для средней пробы берут 10 кг разных по величине корней или 
клубней — в зависимости от их весового соотношения в партии 
корма. Если, например, мелких корней 20, средних 40 и крупных 
40 кг, то в среднюю пробу берут по 4 кг средних и крупных кор. 
ней и 2 кг мелких. 

В лаборатории корни или клубни очищают от грязи, промыва- 
ют водой и обтирают полотенцем. Затем каждый корень Разреза- 
ют в продольном направлении. Одна из половинок разрезается по 
сердцевине вдоль на4частн и из каждой части берется доля для 
‘анализа, остальные половины, четверти и восьмые удаляются. 


ОЦЕНКА ЗЕРНОВЫХ И МУЧНИСТЫХ КОРМОВ 


Определение качества зерна, комбикормов и жмыхов произво- 
дится сначала на месте их хранения: устанавливают правиль- 
ность и продолжительность хранения, однородность, цвет, за- 
пах, вкус, влажность. 

Свежее зерно имеет характерный блеск пленок. Матовость, 
пятнистость окраски, потемнение верхушек указывают на плохую 


уборку, храпение и развитие плесеней. При заражении зерна вре- 


дителями наблюдается потускнение его оболочки. 

При длительном хранении в зерне развиваются гнилостные 
терии, ‘битые зерна приобретают амбарный запах, который 
легко устраняется проветриванием и перелопачиванием. Если 
гнилостные микробы глубоко: проникают в зерно и там развива- 
ются, оно приобретает затхлый, гнилостный запах, не исчезаю* 
щий длительное время даже при проветривании. 

При наличии в зерне спор головни появляется селедочный за- 
пах, обусловливаемый образованием триметиламина. При порче 
зерна мышами появляется «мышиный» запах. 

Свежее зерно имеет молочносладковатый вкус, а долго хра- 
нившееся — горьковатый. Зерно с острым, едким и гнилостным 
вкусом непригодно к скармливанию животным. 

Запах определяется после согревания дыханием слоя зерна, 
насыпанного на ладонь. Можно определить. запах, если зерно по- 
местить в стакан с водой, температура которой 600, выдержать 
2—3 минуты под стеклом, а затем слить воду. 

Нормальное зерно имеет своеобразный запах, который появ- 
ляется в процессе созревания и надлежащего хранения. В нем 
образуются ароматические вещества. Зерно, как и другие кон- 
центраты, легко воспринимает различные запахи, поэтому хра- 
нить его нужно отдельно от пахучих веществ. 

Различают зерно сухое, средней ‘сухости, влажное и сырое, 
что нетрудно определить органолептически. Сухое зерно при 
раскусывании крошится, а сырое плющится. При разрезании 
сухого зерна ножом (влажность не выше 15%) половинки его 
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отскакивают одна от другой, при разрезании влажного зерна 
половинки остаются на месте. По влажности зерно делят 


на 
четыре группы (%): 

















РЕ 
Пшеница, рожь; 
Состояние ячмень, гречиха Овес, кукуруза Просо 
Сухое до. 14 включи- до 14 включи- до 13,5 вклю" - 
т тельно тельно тельно 
Среднесухое до 15,5 включи- до 16 включи- до 15 включи- 
тельно тельно тельно 
Влажное до 17. включи- до 13 включи- до 17 включи- 
_ | тельно тельно тельно 
Сырое свыше 17 свыше. 18 свыше 17. 
| 





ыы, Для оценки небольшого количества зерновых кормов пробу 
ОТ Пра. — из них берут рукой в разных местах. Пробу помещают в мегмок, 
Ъ, Вет, 3. ь хорошо перемешивают и из нее берут около 2 кг для анализа. 


Ё Определение натуры зерна и его засоренности 
Матовость, 


а ПОЮ Натура зерна — вес одного литра-его в граммах. Чем` вы- 
‚ ше натура зерна. тем меньше в нем сорной примеси. Натура 


пам ре 
= о 


да в миллилитрах. 
Натура зерна определяется пропорцией: 


! 
НА зерна ре зерна определяется с помощью пурки, ориентировочно можно 
определять и без пурки. Для этого берут сосуд емкостью !-— 
Я ТНИЛОСВЫ | 0,5 л, взвешивают его с точностью до [г пустым и с водой, на- 
ах, КОТО ® литой до самого верха, но без мениска над краем. Разница в 
раннем. бл г весе сосуда пустого и с водой (в граммах) и есть емкость сосу-- 
| 





Ё ХЕ А = 1000: В, 
о ь : где Х — искомая ‘натура `зериа . ЕО 
ип . А — вес зерна в объеме. сосуда, г; 
уе Е В — емкость сосуда, мл. 
ми д. 1000 
До Е 
и } Ев 
| в!" Е Натура зерна основных культур (г/л) 
10Я о Колебания Средняя 
в дер" ИИ ; натуры натура — ; 
о = Пшеница 700—800 750 
| м > Рожь { - 
г, а 500—650 600 — 
4 , Овес 380—520 450 Ра 
у о , Засоренность зерна определяется в процентах к навеске. В 
и у 1 этих целях пробу зерна в 50—100 г рассыпают на бумагу “и отг- 
;7 р ‚  Деляют семена других культурных злаков, сорных и ядовитых 
и НИ ‚® растений, мякину, частички соломы, листочки, стебли, колосья 
И И } и минеральную примесь — землю, песок, пыль. 
( 
ий в! 1 
ве 
й РИ | 
й рии в 





По стандарту различают примесь сорную, вредную и 
вую. К сорной примеси относятся: минеральная примесь к 
на дикорастущих растений, солома, мякина; к вредным 2. 
ловня, куколь, спорынья, вязель, плевел опъяняю 


З < Вой щий и Зерна 
злаков, испорченные плесенью. К зерновой примеси относяте 
ТЯ 


пелые зерна других культур и поврежденные зерна ЭСНовнсй 
культуры. ь 

Степень зараженности зерна амбарными вредиге 
деляют в предварительно взвешенной пробе, котору 
ют через сито с круглыми отверстиями в 1,5 мм. 
прошедшего через сито, подсчитывается количес 
вредителей. 

Чтобы выявить всех клещей, зерно нужно нагревать 15 ми. 
пут при температуре 15—20°, после чего просеять через сито и 
высыпать тонким слоем на стекло или черную бумагу и с по- 
мощью лупы подсчитать количество клещей. 


Пораженность зерна определяется степенью его зараженно- 
ти. : 


лями опре, 
ю просеива. 
В часги зерна, 
тво амбарных 


Зараженность зерна долгоносиком: 


степень зараженности — не более 5 насекомых в | ке 
степень зараженности — до 10 насекомых в | кг 
степень зараженности — больше 10 насекомых в | кг. 


Зараженность клещом: 


степень зараженности -= на более 20 клещей в [ке 

П степень зараженности — больше 20 клещей в 1 кг 
ПТ степень зараженности — на сите образуется слой клещей. 

“Зерно считается недоброкачественным, если в чем содер- 
жится сорной примеси более 8%, в том числе плевела, куколя, 
толовни, вязеля, горчака более 2%, загнивших, проросших зе- 
рен вместё с сорной примесью более 15$, при затхлом запахе, 
зараженности амбарными вредителями (клещом и долгоноси- 
ком) во 2-Й и 3-й степени. 


Определение пленчатости и абсолютного веса зерна 


Пленчатость зерна характеризует его полновесность. Она 
определяется так. Из отобранной средней пробы. берут 100 зе> 
рен и помещают в стакан с водой. Полновесные зерна опустят- 
ся на дно стакана; зерна, имеющие меньший вес, будут нахо* 
диться в средине водяного столба. Недозревшие, щуплые зер- 
на и оболочки их — нленки будут на поверхности воды. Вес 
зерен выражается в процентах к весу пробы зерна. 

Питательная ценность зерна зависит от степени их пленча- 
тости. Вес пленок зерна овса к весу его ядра составляет от 21 
до 46%, ячменя — от 6 до 11%. Пленки. от ядра отделяют лабо- 
раторной иглой и пинцетом. 
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заражен. 
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Абсолютный вес определяется по весу 1000 зерен, взятых из 
средней пробы, после установления степени засоренности ее 

Небольшую пробу зерна наносят тонким слоем в виде квад- 
рата на стекло и разделяют по диагонали на 4 треугольника, из 
каждого треугольника отсчитывают 250 зерен, а всего 1000. и 
взвешивают. Чем выше абсолютный вес зерна, тем выше его 
питательность. Абсолютный вес зерна, например овса высше- 
го сорта, равен 33 г ‘и выше, среднего — 28—39, низшего — 
95-28 -2. 


Определение кислотности и свежести зерновых кормов 


Из средних проб берут навески по 5 г хорошо измельченно- 
го корма и помещают в колбы емкостью 100—150 мл, добавля“ 
ют по 50 мл дистиллированной воды, хорошо взбалтывают, 
оставляют на 30 минут. Затем в колбу добавляют по 5 капель 
1%-ного раствора фенолфталеина и титруют из бюретки 0,1 н 
раствором МаОН до появления неисчезающей в течение |--2 
минут бледно-розовой окраски. 

Кислотность в градусах вычисляют по формуле: 


:. У . 100 
= 
где У — объем 0,1 н раствора. МаОН, пошедший на титрова- 


ние, мл; : 
100 — для вычисления кислот в 100 г корма; 
а — навеска корма, г; 
10 — для приведения 0,1 н раствора МаОН к 1 н раствору; 
К — поправочный коэффициент к титру 0, н раствора 
МаоН. ыы 
Кислотность зерновых кормов не должна быть выше 5”. При 
порче зерна и распаде его органического вещества образуются 
свободные кислоты\наличием которых и определяется свежесть 
зерна: 
3,5 — 4,5? кислотности определяют начало процесса 
порчи; 
5,5° — зерно плохо сохраняется; 
7,5°— зерно не выдерживает хранения; 
9,5° — испорченное зерно. , Е 
Свежесть мучнистых кормов определяется воздействием на 
навеску муки едкого натра и серной кислоты. р 
ва грамма навески муки помещают в колбу, прибавляют 
5 мл 10%-ного раствора МаОН или КОН, слегка подогревают и 
по каплям прибавляют Нэ$О. (1 :2). Свежая мука имеет запах 
клейстера, испорченная — сероводорода. ке 
Реактивы. 1. 10 г кристаллического МаОН (или КОН) раст- 
воряют в 90 мл воды. . 
Й а 10 частей Н.5О, (уд. вес 1,84) берут 20 частей воды 
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3-1 г фенолфталеина растворяют в 100 мл 
аствора спирта. 
Ё 4. о Н а - Ман. а 
Степень чистоты мучных кормов определяют в навеске 50— 
100 г, которую ровным слоем насыпают на лист бумаги. ее 
стекло и выделяют металлические примеси, семена сорйых и. 
ядовитых растений, споры головни и т. д. Взвешиванием” ука 
| - занных примесей находят их процентное содержание. 
Определение минеральной примеси производится с помощью: 
ой стеклянного цилиндра емкостью 200—250 мл с краном ‚Внизу и 
не. - притертой пробкой. 
Ход определения. 45 г мучнистого корма помещают в ЦИ- 
линдр, вливают в него 50 мл хлороформа (уд. вес 1,48), хоро- 
шо взбалтывают и оставляют на 5 минут. . 
Минеральные примеси, как более тяжелые, выпадают в уг- 
лубленную часть крана. Поворотом крана на 90° жидкость из 
цилиндра и растворенные в ней органические вещества`вылива- 
ют на фильтр в воронку, а минеральные примеси, в том числе 
н песок, остаются в углублении крана. ее 
Затем вынимают кран с осадком, удаляют минеральную 
примесь, обливают 10%4-ным раствором соляной кислоты для 
растворения осевших органических веществ корма. Полученный’ 
остаток переносят на беззольный фильтр, фильтр с остатком 
промывают дистиллированной водой и помещают в прокален- 
ный и взвешенный тигель и сжигают в муфельной печи. Сож- 
женный минеральный остаток охлаждают в эксикаторе, взве- 
шивают и вычисляют процент примеси. Е 
_ Минеральных примесей в мучнистых кормах не должно быть: 
более 0,8%, спорыньи или головни — не более 0,06%, куколя — 


не более 0,25% по весу, в них не должно быть амбарных вреди- | 


телей. Влажность не выше 15—16%. 
Определение спорыньи. Берут 1 г хо 
_ Ца зерна, размером в | мм, помещают 
пробирку; в нее вливают 7 м. 
_2 мл 95% -НОГО ЭТИЛово : 
После 2 З-часового я подсчитывают число вы- 
плывших наверх частичек че или темно-серого цвета. 


к 4 рис 
Содержание спорыньи (%) Количество всплыющих Е 
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Всплывшие частицы проверяют в кан 
‹роскопом при увеличении в 100—30 
терно сплетение грибных нитей. 


ле глицерина под ми- 
О раз. Для спорыньн харак- 


ОЦЕНКА КАЧЕСТВА ЖМЫХОВ И ШРОТОВ 


Питательность и качество жмыхов и шротов зависит от вида 
масличных культур, способа их производства, условий хранения, 
влажности и от наличия примесей. 

Запах и ‘свежесть определяют после выдерживания в тече- 
ние суток смоченных водой (35—40°) небольших порций корма. 
Неприятный запах указывает на порчу жмыха или шрота, при 
хранении они нередко покрываются плесенью. 


Примеси песка в жмыхах и шроте определяются так-же, 
как в зерновых и мучнистых кормах. 


Некоторые виды жмыхов и шротов содержат ядовитые и ле- 
тучие горькие вещества, которые также необходимо определять. 


Льняные жмыхи определяют пробой на ослизнение. Чай- 
ную ложку измельченных в муку жмыхов помещают в стакан- 
чик, в который добавляют 10-кратное количество горячей воды, 
хорошо перемешивают и дают постоять. Доброкачественные 


жмыхи в таком случае образуют студенистую массу с прият- 
ным запахом. 


Жмыхи из семян крестоцветных (рапсовый, суренковый и 
другие) содержат горчичное масло, поэтому в них нужно опре- - 
делять наличие масел. Для этого. небольшое количество измель- 
ченных жмыхов замешивают в стакан с водой, нагретой до 
70—75° до состояния жидкой кашицы. Стакан закрывают стек- 
пом. Если через 20 минут обнаруживается резкий горчичный за- 
пах, то скармливать животным такие жмыхи нужно осторожно 
и в небольших количествах. : ое Е 

_ В хлопчатниковом жмыхе содержится госсипол, который оп- = 
ределяется подсчетом под микроскопом количества. железок 
семян хлопчатника, содержащих госсипол. Для определения 
берут 10 мг измельченных жмыхов, навеску помещают на 3 пред- Е 
метных стеклах и на каждую часть навески наносят по одной 
‘апле концентрированной серной кислоты, хорошо перемешива- 
ют стеклянной палочкой: Покрывают покровным стеклом и 
смотрят под микроскопом при малом увеличении. Подсчитыва- 
т круглые или овальные черные железки, из которых вытекает 
красноватая жидкость, или вокруг которых видна ярко-красная. 
окраска, а также круглые ало-красные пятна с едва заметными 
‘Эстатками оболочек клеток. : 

Процентное содержание госсипола вычисляют по формуле: 


х=-5 - 0,085, 
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где а— количество окрашенных точек во всех препаратах: 
б — величина навески, мг; 
0,085 — постоянный коэффициент. 

В жмыхах и шротах не должно содержаться госсипо 
лее 0,1—0,2%. 

Не допускаются к скармливанию животным жмыхи и шроты 
плесневелые, гнилые, а также с резким горьким вкусом и запа- 
хом. 

Ограниченно годные корма необходимо к скармливанию со- 
ответствующим образом подготавливать. 


ла бо- 


ХРАНЕНИЕ, КОНСЕРВИРОВАНИЕ ПРОБ 
КОРМОВ И ИХ ИЗМЕЛЬЧЕНИЕ 


Пробы, доставленные в лабораторию, следует исследовате 
сразу, особенно скоропортящиеся корма 

Если возникает необходимость продолжительного хранения, 

например, кормовой муки, комбикормов, кормов, богатых жи- 

ром, то сначала надо определить в них содержание каротина, 

первоначальную влажность, а затем высушить при температуре 

60—65°, измельчить и поместить в стеклянные банки с притер- 

тыми пробками. 
` Средние пробы корнеплодов и картофеля не менее 100 2 
‚ Каждая нарезают ломтиками толщиной не более 0,5 см; взвеши- 





Родны по своему составу, что об- 
- Нов таких продуктах, как кор- 


: ‚Распространена лабораторная 
РУчная — для зерна -— типа кофейной. 
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Меры обезврежнвания вредных веществ в кормах (по А. П. Дмитроченко) 


\ 


Корма 


Жмыхи хлопчат- 


никовые 


Жмыхи льняные 
Бобы сои 
Жмыхи рапсовые 


Картофель 
Ботва свеклы 


Зерно 
люпина 


горького 


Название вредного 
вещества 


Госсипол 


Цианглюкоза ли- 


номарин 


Антитрипеин 


Горчичное масло 


Неизвестно 


Щавелевая кис- 
лота 


Алкалоиды 


Действие вредного вещества 
на организм 


Снижение потребления корма и 
общее заболевание 


Способствует удалению из кор- 
ма пиридоксина 


Инактивирует трипсин и вызы- 
вает гипертрофию поджелудочной 


железы 


Большие количества горчичного 
масла более 0,5% вызывают от- 
равления 

Препятствует перевариванию 
крахмала 


Препятствует усвоению кальция 


Способ разрушения 
вредного вещества 


Окисление и на- 


гревание 


Замачивание в те- 


чение 94 часов 


Нагревание 


Неизвестно 


Нагревание 
Неизвестно 


Вымачивание 
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Пишевые средства 
противодействия 





Неизвестно 


Увеличенная 
дача  пиридок- 
сина 


Неизвестно 


Введение ти- 
роксина или йод- 
казеина 


Неизвестно 


Увеличение 
дачи кальция 













Для более тонкого измельчения материалов, особенно бега» 
тых клетчаткой, применяется терка-мельница Дрефса; она дает 
продукт проходящий через шелковое сито с отверстиями ь. 

, 


0,25 мм. 
Для измельчения и одновременного перемешивания мягких и 


еств применяют мясорубки. — 
я Нами в СИбНИВИ сконструирована лабораторная машина, | 
которая режет грубые корма и измельчает в муку высушенные 
пробы. Она настольная и монтируется на специальной плите- 
столе, на котором размещаются механизмы и узлы: соломорез. _ 
ка с механизмом подачи, мельница с механизмом подачи, при- 
водной редуктор, бункерные устройства, электромотор. 

Машина работает от электродвигателя мощностью 0,6 кет, Ё 
220 в. Включение каждого агрегата производится посредством 
муфточек, находящихся на концах вала червячной шестерни, пу- 
тем перемещения их рычажками до полного вхождения веду- 
щих шпилек, укрепленных на валу, в пазы муфточки. 

Длина соломенной и сенной резки получается 1,5—2 см, про- 
`‘изводительность в час — 3—4 кг воздушно-сухой массы. Тон. 
кость помола сухого зерна и сухой сенной резки регулируется 
регулировочным винтом и удовлетворяет ситу № 97, чго соот. 
ветствует второму сорту муки, производительность —— 4,5—5 кс 
в час. 


МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ДОБРОКАЧЕСТВЕННОСТИ 
‹ СИЛОСА : а 


Отбор проб силоса для ан ализа: В зависимости 
от типа силосных сооружений образцы берут различными спо-. 
собами. = 

Из башни берется три образца на различной глубине силос- 
ного слоя: первый — 1,5 мот верха, второй — из середины, тре> 
тий — на высоте 1—1,5 мот дна. Их отбирают с горизонталь- 
ной поверхности из разных мест, отступая на 50—60 см от краев 
буртов, курганов и стен сооружений. 





1 кг силоса. 

При осмотре корма на месте необходимо обращать внима- 
ние на органолептические признаки: цвет, запах вкус, структуру 
засилосованных растений, - Е 

вет. Буро й г 

Ц уроватый цвет характерен 

› ОН зависит от образования 


ия. 
а силос в зависимости от вида. растений 
иметь цвет коричнево-зеленый, светло-коричневый 
товатый. а 
162 з 


тируется 
го соот, 
5—5 № 


СТИ 








При порче силоса изменяется цвет, сначала появляется ма- 
товый оттенок, а затем преобладают темные тона: коричневый 
емно-коричневый и грязномутный. - 

Запах. В силосованном корме при брожении появляется 
специфический запах плодов, свежеиспеченного черного“ хлеба, ' 
хлебного кваса, моченых яблок. 

При порче появляется запах уксуса и масляной кислоты, 


редьки, прогорклого масла. Масляная кислота узнается по появ- 
лению при растирании между пальцами частиц засилосованных 
‘растений острого неприятного запаха, подобного запаху навоза. 

Вкус. Доброкачественный силос имеет слабокислый или 
‘кислый приятный вкус. Силос низкого качества и имеющий раз- 
личной степени порчу обычно бывает резко кислый, , нередко с 
торьковатым и щиплющим привкусом. : 

Консистенция. Доброкачественный силос. сохраняег 
‘структуру и консистенцию засилосованных растений. Листочки 
растений в силосе должны быть эластичными и легко отде- 
ляться. 

Качество силоса можно оценить, придерживаясь схемы, опи- 
санной А. А. Зубрилиным, которая приводится в несколько из- 
‘мененном виде. я 






а 


Лабораторные исследования силоса 


Проба на гниение. В силосе могут развиваться процессы 
гниения. Вещества, содержащие азот, при этом разлагаются де 
сбразования свободного аммиака. 

Свободный аммиак определяют следующим образом. В ши- 
рокую пробирку наливают 1—2 мл реактива, состоящего из 
1 части крепкой соляной кислоты (уд. вес 1,19), 3 частей 96%- 
ного спирта и 1 части эфира. Этот реактив можно использовать 
многократно. На загнутую проволочку прикрепляют кусочек ис- 
следуемого силоса и опускают в пробирку на расстояние 2 см 
от поверхности реактива. При наличии свободного аммиака 
около силоса появляется облачко или беловатый туман из хло- 
ристого аммония, что хорошо заметно на свету. 

Аммиачные- соединения можно определить и в водной вы- 
тяжке. Для этого 100 г мелко нарезанного силоса помещают в 
калиброванную литровую колбу, в нее вливают до 3/4 объема 
дистиллированной воды, хорошо перемешивают взбалтыванием 
и доливают водой до метки. Колбу оставляют на 4—5 часов при 
температуре 20—25°, периодически встряхивая. Затем водное 
извлечение отфильтровывают и используют для анализов. К 

10 мл фильтрата добавляют 10 капель реактива; раствор Иоди- 
стой ртути в йодистом калии (как при исследовании воды). По- 
явление ярко-желтого или оранжевого окрашивания и выпаде» 
ние красноватого осадка указывает на наличие аммиачных со` 


единений. < 
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а Качественная оценка силоса (по А. Зурбилину) и | 
` ` : у ь у 


Предполагаемая кислотность 
Цвет. (рН) по запаху и цвету силоса , 


Оценка 






Фруктовый, быстро исчезающий 


при растирании пробы силоса в 
руках , 


Желтовато-зеленый Не выше 4,2. Преобладает 
(оливковый) 


° Отличный 
молочная кислота 


То же, но менее выраженный Преобладает жел- Ниже 4,0. Избыток молочной 
тый цвет ` 


Хороший, 
кислоты 


не пере- 
кисленный 


Фруктовый, с оттенком запаха 


Серовато-зеленый 4,2. Умеренно-кислый Хороший 
меда ) 
Хорошо выраженный запах ржа- Темно-коричневый 
ного хлеба 


4,2 и выше, Слабокислый 


Удовлетворительный 
Резкий запах уксусной кислоты, 


Преобладает  зеле- 4,4—4,5. Много Й 
а 1 р ксусной кис- - 
исчезающий, но не бесследно ный цвет лоты ’ НИ И, НЫ 8 
’ 
Едкий, аммиачный (навозный), с 
оттенком запаха селедки 


даемый 
Зеленый цвет | 


Не ниже 4,8—5,0. Содержит- Плохой, допускается 
ся масляная кислота } скармливать с предо- 
сторожностями 
Грязно-зеленый 6,0—7,0 и выше 


Содержится Испо 
много продуктов гниения 


‘добный 


Очень неприятный, неисчезаю- 
щий, гнилостный 





рченный, несъе- 


иг 
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Загрязненность силосованного корма. При загрязнении 
экскрементами животных в силосе обычно обнаруживаются хло- 
риды и соли серной кислоты. 

Хлориды определяют подкислением 10 мл фильтрата 3—5 
каплями азотной кислоты и прибавлением 10 капель 5%-ного 
раствора азотнокислого серебра. Появление белого осадка ука- 
зывает на наличие хлоридов. 

Соли серной кислоты определяют, подкисляя 10 мл фильтра- 
та 5 каплями разведенной |:3 соляной кислоты и прибавляя 
10 капель 10%-ного раствора хлористого бария. При наличии 
солей серной кислоты появляется белая муть. 


Общая кислотность силоса 


100 мл фильтрата силоса помещают в 250-миллилитровую 
колбу и прибавляют 5 капель 1%-ного спиртового раствора 
фенолфталеина. 

Титруют нормальным раствором МаОН или КОН. Кислот- 
ность силоса выражают в градусах, учитывая, что | градус рав- 
няется | мл нормального раствора щелочи, использованного на 
нейтрализацию водного извлечения из 100 г силоса. 

Определение масляной кислоты. В хорошем силосе не должно 
содержаться масляной кислоты. Качественное определение мас- 
ляной кислоты можно произвести по такой доступной методике. 
100 мл фильтрата (нейтрализованного), оставшегося после оп- 
ределения общей кислотности, выпаривают в водяной бане до 
объема 10—15 мл. К сгущенному фильтрату добавляют пример- 
но столько же миллилитров нормального раствора соляной кис- 
лоты, сколько было израсходовано щелочи при определении об- 
щей кислотности, затем жидкость переливают в узкий цилиндр 
с притертой пробкой, прибавляют 10 мл насыщенного раствора 
хлористого кальция с хлористым калием и 40 мл прозрачного 
нейтрального керосина. Эту смесь осторожным покачиванием 
колбы в течение 10—15 минут взбалтывают, не допуская обра- 
зования эмульсии. Затем смесь отстаивается, и из ее верхнего 
прозрачного слоя берут пипеткой несколько миллилитров, вли- 
вают в сухую пробирку, приливают 10 капель лакмусовой на- 
стойки и наблюдают за изменением цвета по появившемуся на 
дне слою. 

При наличии в силосе масляной кислоты лакмусовая настой- 
ка окрашивается в красноватый цвет. 

Для количественного определения масляной кислоты из того 
же верхнего прозрачного слоя градуированной пипеткой берут 
20 мл и переносят в сухую колбу, прибавляя 100 мл прокипя* 
ченной дистиллированной воды, взбалтывают и титруют 0,1%- 
ным раствором едкого бария при индикаторе фенолфталеине до ` 
порозовения. Образующийся маслянокислый барий при этом 

выпадает в осадок. 1 мл 0,1 $-ного раствора Ва(ОН)ь соответ- 
ствует 0,0088 г масляной кислоты. 
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Для определения. масляной кислоты в 100 2 си 


лоса 
мулой: 
зуются форм #.6. 10. 0,0088 
г. = Е ; 
х где Х — содержание масляной кислоты в 100 2 силоса, г; 


а— количество 0,1%-ного раствора Ва(ОН)». 


Израсходо. < 
ванного на титрование 20 мл смеси-отстоя, мл; 


б — объем емеси фильтрата, раствора калия, кальция ие. 
росина, - 


Определение органических кислот в силосе 
: (по Вигнеру) 


не - Принцип метода. Для оценки качества силоса бол 


5 чение имеет количественное соотношение содержащихся в нем 


молочной, уксусной и масляной кислот. 





дистиллят пере- 


ходит определенное количество. Общая свободная кислотность 





едшие в дистиллят кислоты 
титруются раствором щелочи аз 


р ‚› а затем их содержание рассчиты- 
вается по указанной ниже схеме вычислений. : 7 | 


Ход определения 
силоса к анализу и 
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явления розовой окраски, не исчезающей в течение одной мину- 
ты Вели вытяжка имеет темную окраску, титровать приходится 
по лакмусу (до появления синего ореола на лакмусовой бумаж- 
ке). = 
Из полученных данных берут среднее значение объема 0,1 н 
МаОН, умножают его на 2, на поправку к титру К и получают 
величину Хо, Используемую в последующих расчетах: : 


№ =Уьъь -9.К 


В. Определение свободных кислот 


В колбу емкостью 500—750 мл берут 200 мл водной вытяж- 
ки силоса и отгоняют 100 мл дистиллята. В слегка остывшую 
колбу прибавляют 100 мл дистиллированной воды и снова отго- 
няют 100 мл дистиллята в другую колбу. Затем снова добавля- 
ют 100 мл дистиллированной воды и в третий раз отгоняют 
100 мл дистиллята в отдельную колбу. Полученные три дистил- 
лята по очереди титруют 0,1 н раствором едкого натра в присут- 
ствии 3—5 капель фенолфталеина до неисчезающей в течение 
одной минуты розовой окраски. Израсходованные при этом объ- 
емы 0,1 н МаОН умножают на 2, на поправку к титру щелочи К. 
и получают величины: 

‚ =У,-2.К (для первого дистиллята); 
№ = \,.2.К (» второго » ); 

Хз =У:.2.К (›» третьего » Е 


Расчетные формулы составлены для 0,05 н раствора МаОН. 
Поскольку титрование производится 0,1 н МаОН, объемы не- 
обходимо умножать на 2. 


Г. Определение суммы свободных 
и связанных кислот 


В перегонную колбу берут 200 мл водной вытяжки силоса, 
прибавляют 5 мл концентрированной серной кислоты (уд. веса 
1,84) и отгоняют по. 100 мл дистиллята так, как это было описа- 
но в случае определения свободных органических кислот. Из- 
расходованные объемы 0,1 н МаОН умножают на 2, на поправ- 
ку к титру едкого натра и получают величины У,, У», Уз, кото- 
рые служат для расчета суммарного содержания кислот в си» 
лосе: : 


У, = У, Х2ХК (для первого дистиллята); 
У. = У. х2хК (» второго УЕ) 
Уз = У.х2хК (» третьего » у: 


Д. Расчетные формулы для вычисления 
Содержания кислот в силосе (расчетные данные 
выражаются в процентах) 

1. Количество свободной уксусной кислоты: 
0,05943 (Х›-Хз) — 0,02059 Х, =а. Е 
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2 Количество свободной масляной кислоты: 
ЕЙ Х, — 0,043824 (Х.-+ Хз) = в. 


3. Сумма свободной и связанной уксусной кислоты: 
0,05943 (55-53) — 0,02059 У, = с. , 
4. Содержание связанной уксусной кислоты: г 
с—а. 


5. Сумма свободной и связанной масляной кислоты: 
0,04541 У,—0,043824 (У. Уз) = к. 
6. Содержание связанной масляной кислоты: 
к— 6. 

7. Вспомогательные расчеты для ‘молочной кислоты: 
1) 3,9620 (Х.-+Х.) — 1,3724 Х, = т, 
2) 2,0641 Х,—1,9920 (5+ Хз) =и. 
3) сумма: т-л. 
8. Количество молочной кислоты: 

0,09Х,—0,0225 (т-+и) = р. 
9. Общее содержание кислот (свободных и связанных): 

ск--р=А% 


Примечание. Если п 
лот по формулам (1 и 2) п 


олучается результат со знаком минус, это указы- 
вает на отсутствие одной из кислот. В ‘этом случае результат считается рав- 
ным нулю. Это же самое отн 


осится и к вспомогательным расчетам для мо- 
лочной кислоты. ь 


Оценка качества силоса по соотношению моло 


чной, уксусной 
и масляной кислот 


Уксусная кислота Масляная кислота 





м ь 
Качество силоса РН О свобод. связан. свобод, связан. 
(%) (%) (55) (%) 
Хорошее 4,0—4,2 |1,5—1,6 0,4—0,5 0,2—0,3 0 0 
Среднее 4,3—4,6 |0.9—1,0|0,6—0,7 |0'4—0'5| 0 0, 1—0, 15 
Плохое 4,7—5,0 |0,2—0,3 0,2—0,3|0,6—0,7 0,2—0,4 |0,6—0,7 


Пример. При анализе силоса на титрование 50 мл во 
двух повторениях) в среднем было израсходовано 10,0 мл 
кого натра. При титровании дистиллятов, полученных при отгонке свободных 
кислот, было израсходовано 8,9; 6,0; 4,2 мл 01 н МаОН. На титрование ди- 
стиллятов, полученных.при отгонке суммы кислот (свободных и связанных), 
было израсходовано 14,3; 8,5; 51 мл 0,1 н Маон. Поправка к титру для 0,1 
н МаОН равна 0,822. Рассчитать содержание кислот и дать оценку качества 
силоса. 


дной вытяжки (в 
0,1 н раствора ед- 


Расчеты 


Величина, вычисляемая при определении общей свободной 
ь дной 
кислотности, Хо = 10Ж2.Х0,892 = 16;44. 
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Отгонка свободных кислот: 
= 8,9%2х0,822 = 14,63; 
Хо = 6,0%2Х0,822 = 9,86; 
Хз = 4,2Ж2ЖХ0,822 = 6,90. 
Отгонка связанных кислот: 
у, = 143Х2Ж0,822 = 23,50; 
8,5Ж2Х 0,822 = 13,97; 
5,1%2Х0,822 = 8,38. 

1. Количество свободной уксусной кислоты: 0,05943х (9,86 + 
6,90) — 0,02059 Х 14,63 = 0,70%. 

2. Количество свободной масляной кислоты: 

0,04541 Х 14,63 — 0,043824 Х (9,86 + 6,90) = 0,663—0,735 
{минус). 

Разность получилась со знаком минус, следовательно, сво- 
бодной масляной кислоты нет, результат расчета считаем рав- 
ным нулю. 

3. Сумма свободной и связанной уксусной кслоты: 

0,05943Х (13,97- 8,38) —0,02059Ж23,50 = 0,84%. 

4. Содержание связанной уксусной кислоты: 

0,84—0,70 = 0,14%. 

5. Сумма свободной и связанной масляной кислоты: 

0,04541Х23,50 — 0,043824 (13,97+8,38) = 0,09%. 

6. Содержание связанной масляной кислоты: 

0.09—0 = 0,09%. 

7. Вспомогательные расчеты для молочной кислоты: 

1) 3,9620Х (9,86 6,90) —1,3724Х 14,63 =46,32. 

2) 2,0641Х 14,63—1,9920х (9,86-6,90) =30,20—33,38 (минус). 

Разность получается со знаком минус, поэтому результат 
зычислений считаем равным нулю. . 

3) сумма: 46,23+0 = 46,23. 

8. Количество молочной кислотвг: : 

0,09х 16,44—0,0225 ж (46,23 + 0) = 0,09 Х 16,44—0,0225 Х 
Ж46,23 = 0,44%. : : 

9. Общее содержание кислот в силосе (свободных и связан- 


ных) : 


5 
[8 


0,84-+0,09-0,44 = 1,37%. 

По таблице находим, что исследуемый силос можно оценить 
как средний. Е 

Качественная оценка силоса производится и микробиологи- 
ческими исследованиями, которые более полно отражают дина* 
мику развития микрофлоры в нем. При этом выявляются не все 
виды микроорганизмов, встречающиеся в силосе, а основные, 
ведущие группы их, существенно влияющие на кормовые до* 
стоинства силоса. Сюда должны быть отнесены группы: молоч- 
нокислых бактерий, маслянокислых, гнилостных, тазооор на 
щих, дрожжей. Но это больше относится к руководствам по си 


лосованию. 
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ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ КОРМОВ 
Е 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЕРВОНАЧАЛЬНОЙ 
ИЛИ НАТУРАЛЬНОЙ ВЛАЖНОСТИ - 


Н АТУРАЛЬНАЯ влажность корма — это количество воды 
в нем в момент взятия пробы. Она определяется высуши- 
ванием пробы при температуре 60—65° до постоянного веса 
примерно в течение 4—5 часов. ь = 4 
Пробу корма, высушенную на предварительно взвешенном 
бумажном противне или в стеклянном бюксе, через сутки взве- 
шивают и вычисляют первоначальную или натуральную влагу в 
процентах по формуле: 





в. 100 : - о 
В = — , мс. 





где в — разница в весе корма до и после высушивания, г; 
а — навеска корма при первоначальной влажности, г. 


’ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ГИГРОСКОПИЧЕСКОЙ ВЛАГИ 


й Количество гигроскопической влаги в разных пробах кормов 
Г бывает различное, влажность одной и той же пробы также мо- 
и жет изменяться в зависимости от температуры и влажности аг- 


мосферного воздуха йли помещения, где хранятся пробы кор- 
мов 


‚‘игроскопическая влажность корма — это количество в 


оды 
которое находится в воздушно-сухой пробе корма, т. е. ` после 
удаления первоначальной влаги. Пробы корма, высушенные 
при 60—65° и находившиеся в течение суток на открытом воз- Е 
духе в лабораторном помещении, содержат в себе только гигро- #2 


скопическую влагу. : 

Ход определения. Вначале высушивают в сушильном шка- 
фу при температуре 100—105° в течение часа бюкс с крышкой, 
после охлаждения в эксикаторе взвешивают его на аналитиче” 









ских весах. На дне эксикатора должно быть влагопоглощаютщее 
вещество — безводный хлористый кальций. Затем в подготов- 
ленный таким образом бюкс помещают 22 воздушно-сухего 
измельченного корма и сушат на протяжении 4—5 часов в су- 
шильном шкафу при температуре 100—105° до получения по- 
стоянного веса, т.е. пока разница между двумя взвешиваниями 
будет не больше одной тысячной грамма. 

Количество гигроскопической влаги вычисляют по формуле: 


8: 100 


=: ‚ 
где А — гигроскопическая влага, %; в — разница веса до и по- 
сле высушивания, г; а — навеска воздушно-сухого корма, г. 
| Сумма первоначальной и гигроскопической влаги пробы со- 
| ставляет общую влагу исследуемого корма. 
| Количество всей воды в корме вычисляется по формуле: 
| =. А. (100— В), 
где Х — общая влага, %; 
В — первоначальная влага, %; 
18 А — гигроскопическая влага, %. 

Количество всей воды в пробах кормов можно определить 
| сразу высушиванием их в сушильном шкафу при температуре 
100—105° до постоянного веса. - 

Абсолютно сухое вещество корма составляет разницу меж- 
ду весом пробы при натуральной влажности и весом навески 


| после удаления общей влаги. Его содержание выражается в 
| в процемтах. 








вы: | ь ОЗОЛЕНИЕ И ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЗОЛЫ 


При озолении кормов органические вещества сгорают, а все 
минеральные (макро- и микроэлементы) остаются в виде золы. 
Количество золы (в граммах) составляет разницу между пер- 
| воначальным весом пробы и весом после ее озоления. 
Скорость сжигания проб зависит от вида корма и его каче- 


рмов ственного’ состава. Корма, содержащие фосфорнокислые соли, 
=м0° сгорают медленно. Озоление нужно производить с большой 
га ссторожностью. Вначале пробы корма во взвешенных заранее 
кор” . форфоровых тиглях озоляются при низкой температуре на 
" | электроплитке в вытяжном шкафу. Затем тигли с навеской ста- 
од’ |: вят в муфельную печь и озоляют при темно-красном накале му- 
сле , фельной печи, т. е. при температуре 500—600°, что достигается 
Ю ме | регулированием накала с помощью реостата. Озоление произ- 
ий 8" водится до получения серой или светло-серой золы. При силь- 
9 3 ном и неосторожном нагревании частицы корма могут выбрасы* . 
игр ваться из тиглей, а также улетучиваются хлористые соединения ^ 
“| щелочных металлов, соединения фосфора и серы. 
ы : 
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По окончании озоления щипцами тигель вынимают из муфь. 
ля, ставят для предварительного остывания на Щиток, ме, 
щийся у муфеля, после чего тигель помещают на 20—95 Минут 
в эксикатор, а затем взвешивают. 

Количество золы вычисляют по формуле: 









в - 100 
а ’ 


Х = 






где Х — содержание золы в воздушно-сухом веществе, $; в— 
вес золы, г, составляет разность между -весом тигля, с 
золой и весом пустого тигля; а — навеска корма, взя- 
тая для озоления, г. : 

Вычисление количества золы в процентах к абсолютно сухо- 
му веществу производят по формуле: 










в - 100 100 
Хак. = #100 д’ 






ГДе Хсух. — количество золы в сухом веществе, ф; в — вес зо- 
лы, г; а — навеска корма, взятая для сжигания; А— 
гигроскопическая влага исследуемого корма,` %. 

Зола, полученная таким путем, называется «сырой», так как 
она содержит примеси: углекислоту, образующуюся в процессе 
сжигания, несгоревшие частицы угля и песка. Е 

Для определения «чистой» золы берут 2 — 3 г «сырой» золы, 
помещают в колбу Эрленмейера на 200 мл, в нее вливают не- 
большое количество дистиллированной воды для смачивания, 
затем добавляют по каплям около 1,5 мл концентрированной 
соляной кислоты и в 6 раз больше, чем кислоты, горячей дистил- 
лированной, воды и кипятят на сетке 15 минут. После охлажде- 
тия жидкость фильтруют через беззольный фильтр. Осадок на’ 
фильтре промывают горячей дистиллированной водой и перено- 
сят с фильтра в стакан, в который добавляют 50 мл_5%-ного 
водного раствора соды. Раствор в стакане перемешивают и 
фильтруют через высушенный в сушильном шкафу и взвешен- 
ный на аналитических весах фильтр. При этом на. фильтре 
остается уголь и песок, которые промывают горячей дистиллиро- 
ванной водой. : 

-Фильтр вместе с осадком высушивают в сушильном шкафу 
при температуре 100—105° в течение 4—6 часов, охлаждают в 
эксикаторе и взвешивают. Разница между весом фильтра с 
осадком и самого фильтра ссставляет вес угля и песка. 

Для определения отдельно количества угля и песка этот 
фильтр с осадком помещают во взвешенный тигель и сжигают 
в муфельной печи до полного сгорания угля. . 


После охлаждения тигель взвешивают и по разнице до сжи- 
гания угля и после находят вес песка. 
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о чес еее сербии жк 


эле: — 


кр — сини. _ 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЫРОГО ЖИРА 


При воздействии на корма тех или других органических рас- 
творителеи из них извлекаются (экстрагируются) не только жи- 
ры, но и фосфатиды, стериды, эфирные масла, дубильные веще- 
ства, пигменты, некоторые витамины и другие — «сырой» жир. 

Пробы корма, предназначенные для определения в них «сы- 
рого» жира (по метеду П. Х. Попандопуло), предварительно 
измельчают. По этой методике жир экстрагируют бензином с 
точкой кипения 75—80°. Лучше пользоваться авиационным пе- 
регнанным бензином марки Б-70. 

Патроны-пакетики из писчей бумаги сушат в бюксах до по- 
стоянного веса при температуре 100—105°. Затем в них помеща- 
ют по 2—3 г испытуемого вещества и сушат в тех же боксах 
опять до постоянного веса. Высушенные пакетики с веществом 
помещают в колбу для экстракции жира и заливают на 2/3 ее 
бензином. Присоединив к колбе воздушный холодильник (стек- 
лянная трубка длиной около 1 ми 1,5 см в диаметре) стеклян- 
ной пробкой, нагревают ее на закрытой электроплитке или водя- 
ной бане в течение 30 минут. Кипение бензина в колбе регули- 
руют так, чтобы пары его успевали конденсироваться в воздуш- 
ном холодильнике и стекать обратно в колбу. Затем сливают 
бензин с растворившимся в нем «жиром» в отдельную склянку’ 
и, заливая пакетики в колбе чистым бензином, экстрагируют 
еще 30 минут. То же проделывают третий раз. 

После третьего экстрагирования бензин сливают, пакетики 
с навесками испытуемого вещества извлекают из колбы и вы- 
сущивают сначала на воздухе, а затем в тех же бюксах — в 
сушильном шкафу при температуре 100—105°. После высушива- 
ния пакетики взвешивают на аналитических весах и по разно- 
сти между весом абсолютно сухого вещества до и после обез- 
жиривания, вычисляют процент жира. В зависимости от емко- 
сти колбы можно одновременно определять жир в нескольких 
образцах. Образцы лучше подбирать однородные. Исследова- 
ние «сырого» жира производится по его основным фракциям. 
Определяются свободные жирные кислоты и неомыляемые ве- 
г - определения свободных жирных кислот состоит в 
связывании их титрованной щелочью. Неомыляемые вещества 
выделяются из «сырого» жира после его омыления и определя- 
ются весовым способом. Содержание нейтрального жира В 
ляют по разности между количеством «сырого» жира и суммо 
свободных жирных кислот и неомыляемых веществ. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ БЕЗАЗОТИСТЫХ 
` ЭКСТРАКТИВНЫХ ВЕЩЕСТВ 


Е экстрактивные вещества при анализе а 
тическим вычислением: они сос 
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Безазотисты 
обычно определяются арифме 


ляют разность при вычитании из 100 суммы процентов гигро- 
скопической воды, «сырой» золы, «сырой» клетчатки, «сырого». 
жира и «сырого» протеина в воздушно-сухом веществе. 

Химический состав безазотистых экстрактивных веществ 
очень разнообразен; они объединяют сахара, декстрин, крах. 
мал, гемицеллюлозу и лигнин. В растительных кормах, напри- 
мер, преобладаюх углеводы: сахар, камеди, растворимые в воде, : 
крахмал, часто гемицеллюлозы, нерастворимые в воде, но легко — 
-растворяющиеся в слабых концентрациях кислот. | 

Определение безазотистых экстрактивных веществ дает 
только приблизительную оценку питательности исследуемого 
корма. Для разработки научно-исследовательских и практиче- 
ских вопросов по кормлению животных такой способ определе- 
ния безазотистых экстрактивных веществ недостаточен. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ УГЛЕВОДНО-ЛИГНИННОГО 
КОМПЛЕКСА — 


Заключается в том, что в кормах последовательно определя- 
ют растворимые и легко гидролизуемые углеводы (сахара, 
крахмал, гемицеллюлозы, часть пектиновых веществ), лигнин, 
целлюлозу. = ь 

Углеводы состоят из двух основных групп сахаров: монова- 
харидов (простых углеводов) с формулой (СьН,2Ов)п, (глюко- 
за, манноза, фруктоза, галактоза) и полисахаридов (сложных — 
углеводов), формулаих (СьНюО5) я (крахмал, целлюлоза и др.). 

При гидролизе сложных углеводов образуется определенное 
количество молекул простых углевздов. 

Глюкоза — СН.ОН (СНОН). - СОН — в растениях встреча- 
ется в чистом виде и как основная часть сложных углеводов. 
Она хорошо растворяется в воде и не растворяется в спирте и 
эфире. Под влиянием дрожжевого грибка глюкоза разлагается’ 
до углекислоты и спирта: г 

СёНи2Оз = 2С.Н5ОН-+2СО.. 

_ Под воздействием щелочи глюкоза легко окисляется; метод 
количественного определения глюкозы по Бертрану на этом и 
основан, т. е. на способности сахаров восстанавливать окись 
меди до закиси. : 

__ Раствор сернокислой меди приготавливается в виде так на: 
зываемой жидкости Фелинга: смесь одинаковых объемов от- 
дельно приготовленных растворов — щелочного, виннокислого 
калия — натрия (сегнетовой соли) и медного купороса. 


При смешивании вначале образуется голубой осадок гидра- 
та окиси меди: з 


Си$О4 + 2МаОН = Н,$0, + Си(ОН)> 


Осадок гидрата окиси меди реагирует с сегнетовой солью, 


он растворяется, и раствор (жидкость Фелинга) окрашивается в 
темно-синий цвет. 
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Г  СнН—он—сбОма 


| 
СН — ОН — СООК + Си (ОН), .. 
ОСН—СООМа 


. 
ОСН—<СООК 


= При нагревании с жидкостью Фелинга глюкоза окисляется. 

Дает | кислородом окиси меди, которая восстанавливается до закиси: 
2СцО = Си» О + 0. 

Закись меди выпадает в виде красного осадка, количество 

которого можно определить объемным или весовым способом и 

рассчитать содержание углеводов. : 

Обычно делают так: 

а) осадок растворяют раствором сернокислого железа окис- 
ного в присутствии серной кислоты: 

СиО-Ее2($04)з —- Н2$0. = 2Си$Ол + 2Ее5О1 + Н2О. 

При этом закись меди переходит в сернокислую окись меди, 
а железо сернокислое окисное переходит в железный купорос;. 

6) количество образовавшегося железного купороса опреде- 
ляют, титруя раствором перманганата калия до розового окра- 
щивания. По количеству раствора марганцовокислого калия, 
пошедшего на титрование, определяют количество закиси меди: 

10Ее5 0, + 2КМпО. - 8Н2504 = 5Ре› ($О4)з - К25О4 +, 
+ 2МпО, - 8Н.О. 

Из уравнения видно, что 10 атомов железа соответствуют 
2КМпО), 2 атома меди — 2 атомам железа. Следовательно, 10 
атомов меди соответствуют 2 молекулам марганцовокислого 
калия. 2 Е 

10 атомов меди имеют атомный вес 635,7, 2 молекулы мар- 
ганцовокислого калия имеют молекулярный вес 316,08, отсюда 
635,7 ме меди соответствуют 316,08. мг марганцовокислого 
калия, а 1 ме КМпО. — такому количеству меди: 


| 635,7 








ая : 816.08 — 2,01 мг. 
}м Я | При определении сахара по Бертрану для титрования нри- 
ки меняется 0,1 н раствор КМпОх, который в каждом миллилитре 


| содержит 3,16 мг кристаллического КМпО., отсюда можно 
: узнать, какому количеству меди соответствует 1 мл этого раст- 
и вора: 
| 2,01 - 3,16 
5 ее 
: Итак, каждый мл 0,1 н раствора КМпО. соответствует 
27”, 6,36 мг Си. Умножая количество раствора перманганата ка- 
Е лия, пошедшее на титрование, на 6,34, получают количество ме- 
1, ди в миллиграммах. 


Хх = = 6,36 мг. _ 
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Пользуясь таблицей Бертрана, по известному количеству ме, 
ди находят количество глюкозы в миллиграммах. 

Ход определения. Из пробы готовят вытяжку. Для этого 
взвешивают 5—10 г сырого или 2—3 г сухого измельченного 
корма и помещают их в колбу Эрленмейера на 300 мл, добав- 
ляют 100 ми дистиллированной воды и, непрерывно помешивая, 
нагревают на водяной бане при температуре 50° в течение | 
часа. 


После этого жидкость с осадка сливают в отдельную колбу, 
а на осадок наливают 100 мл дистиллированной воды и опять 
нагревают в течение | часа. Такую экстракцию повторяют еще 
раз. Все экстракты собирают вместе, фильтруют, переносят в 
мерную колбу на 0,5 л, доводят водой до метки и хорошо пере- 
мешивают. Из полученного раствора берут 50 мл, переносят в 
стакан или колбу на 300 мл, добавляют туда 40 мл раствора 
медного купороса и 40 мл щелочноко раствора сегнетовой соли. 


Этот раствор кипятят 3 минуты, при этом выпадает. красный 
‘осадок закиси меди. Раствор в колбе в течение нескольких ми- 
нут отстаивается, чтобы выпал осадок, после чего его фильт- 
руют через трубку Аллина в колбу Бунзена, соединенную с во- 
доструйным насосом. 


В узкой части трубки Аллина находится асбестовый фильтр. 
‘Фильтровать жидкость нужно осторожно, не перенося осадка на 
‘фильтр. Жидкость синеватого цвета, находящуюся над осадком, 
‘осторожно сливают на фильтр, к осадку приливают горячую 
дистиллированную воду, раствор хорошо перемешивают, взвеси 
в растворе дают осесть и опять жидкость переносят на фильтр. 
Такую промывку осадка повторяют до тех пор, пока вытекаю- 
щие капли промывных вод не будут совсем светлыми. После 
этого трубку Аллина вместе с пробкой снимают с колбы, за- 
крывают водоструйный насос, синий раствор выливают, колбу 
хорошо промывают водой и снова вставляют трубку. 


К осадку, находящемуся в стакане, добавляют небольшое 
количество (10 мл) раствора сернокислого окисного железа. 
Осадок растворяется, и раствор выливают на фильтр для раст- 
ворения частиц осадка, оставшихся при первом фильтровании. 
Чтобы осадок растворился полностью, его разрыхляют стеклян- 
ной палочкой и несколько раз промывают горячей водой. 


После фильтрования с колбы снимают трубку, выключают 
насос и выливают раствор в стакан. Колбу. промывают 2—3 ра- 
за небольшими количествами воды, которую тоже выливают в 
стакан, и титруют 0,1 н раствором марганцевокислого калия до 
розового окрашивания, не исчезающего в течение | минуты, Ко- 
нец реакции легко виден по розовому окрашиванию от одной 
лишней капли марганцевокислого калия. 

По количеству мл 0,1 н раствора КМпО4, пошедшего на тит- 
рование, определяют количество меди в миллиграммах, как ука- 
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зано выше, а по таблице Бертрана находят количество глюкозы 
в 50 мл раствора, в мг. Чтобы найти количество глюкозы в про- 
центах, пользуются формулой: 
Е 8 10. 100 
а: 1000 
где х — количество глюкозы, %; 
в — количество глюкозы в 50 мл раствора, мг; 
100 — для вычисления в %; 
10 — для вычисления количества глюкозы в 500 мл раствора, 
т. е. в навеске; 
1000 — для перевода мг в г; 
а— навеска корма, г. 
Определение глюкозы по Бертрану (мг) 
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Глюкоза Медь | Глюкога Медь Глюкоза Медь 
| | 
м——— 

10 20,4 40 77,5 70 129,8 
И 22,4 41 79,3 71 131,4 
12 24,3 42 81,1 72 133,1 
13 26'3 , 43 82'9 73 134'7 
14 28,3 44 84,7 74 136,3 
15 30,2 45 86,4 75 137,9 
16 32,2 46 88,2 76 139,6 
17 34,2 47 90,0 77 141,2 
18 36,2 48 91,8 78 142,8 
19 38,1 49 93,5 79 144,5 
20 40,1 50 95,4 80 146,1 
21 42,0 51 Эт 81 147,7 
22 43,9 50 98,9 82 149,3 
23 45,8 53 100,6 83 150,9 
24 47,7 54 190255 84 152,5 
95 49,6 55 104,1 85 154,5 
26 51,5 56 105,8 86 155,6 
27 53,4 57 107,6 87 157,2 
28 55,3 58 109,3 | 88 158,8 
29 57,2 59 1,1 89 160,4 
30 59,1 60 112.8 90 162,0 
31 60,9 61 114,5 91 165,6 
32 62,8 62 116,2 92 165,2 
33 64,6 | 63 17,8 | 93 166,7 
34 66,5 64 119,6 94 168,3 
35 68,3 65 121,3 95 169,9 
36 70,1 66 123,0 96 171,5 
37 72,0 67 128,7 97 173,1 
38 73,8 68 126,4 98 174,6 
39 75,7 69 128,1 99 176,2 




















Реактивы. 1. Жидкость Фелинга, состоящая из двух раство- 
ров, смешиваемых в равных объемах: а) раствор Си5О4 — 40 г 
<ернокислой меди (Си$Ол-5Н2О) растворяют в 1 л воды и 
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фильтруют; 6) щелочной раствор сериетовой и. 200 г сег. 
нетовой соли (виннокислый калий — натрий Ся 4 КМа -4Н.О 
растворяют, добавляют 150 г едкого калия или едкого натра и 
водой до | 4. Е 

Раствор сернокислого железа окисного: 502 Ре2 ($0) 
растворяют, добавляют 2002 (108,6 мл) концентрированной 
серной кислоты и доводят водой до [ д. 

3. 0,1 н раствор КМпО, — 3,16 КМпО; растворяют и доводят 
водой до | л. Титр раствора КМпО. систематически проверяют 
раствором щавелевой кислоты или щавелевокислого аммония. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ САХАРА В КОРНЕПЛОДАХ 
РЕФРАКТОМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ 


Определение основано на свойстве светового луча отклонять- - 
ся от своего прямолинейного путина больший или меньший угол 
в зависимости от количества сахара в растворе. Рефрактомет- 
рами РДУ или РПЛ находят коэффициент преломления раство- 
ра и по таблице определяют количество сахара в нем. 

Перед работой рефрактометр нужно проверить и установить 
на нулевое положение. Для этого между призмами прибора по- 
мещают каплю дистиллированной воды и смотрят в окуляр. По- 
ворачивая компенсаторы, получают четкое разделение светлой 
и темной частей поля зрения. Если полоса, разделяющая поля, 
не совпадает с нулем, то маленькой отверткой поворачивают 
регулировочный винт и устанавливают границу между светлой 
и темной полосами на нуль. Рефрактометр дает правильные по- 
























Темпера- | 
ий 10—11 | 12—13 | 14—15 16—17 | 18—19 20 21—22 | 23—24 25—26] 27.-28| 29 —30 
Поправка - -0:5 —0.4 -0,2 | 0 | [2 Ноа, 0,7 














Ход определения. Щупом из исследуемой °свеклы, моркови 
и т. п. берут пробу. Щуп вводят в корнеплод под углом в 35— 
40°. Кусочки пробы укладывают на пресс и отжимают до тех 
пор, пока сок не перестанет выделяться в его углубление. Ма- 


призму и отсчитывают показания шкалы, а затем по таблице 
находят содержание сахара в процентах. 

В некоторых типах приборов на границе разделения полей 
указано процентное содержание сахара. 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ КРАХМАЛА (ОСАХАРИ 
В 
 ДИАСТАЗОЙ) —- 


Крахмал-полисахарид (С.НьО5)и наиболее распро 
тительных кормах. Это к й РЕ 
в растительных кормах. Это конечный продукт ассимиляции уг- 
длерода растением. Крахмал в большом количестве находится в 
семенах злаковых (50—80%), в клубнях картофеля (11—20%) 
При прорастании семян он переходит в более простые соедине- 
ния. 

Крахмал состоит из_двух частей: амилазы и амилопектина. 
В холодной воде он не растворяется, в горячей амилазе обра- 
зует коллоидный раствор (крахмальный клейстер), а амило- 
пектин лишь набухает. 

Качественная реакция на крахмал ставится при действии на 
него раствора йода и йодистого калия. При этом получается 
фиолетовое окрашивание. 

Количественное определение крахмала основано на способ- 
рости его под деиствием ферментов и кислот расщеплять до 
глюкозы. 

Реакция гидролитического расщепления крахмала примерно 
идет так: 


(СоНю О; )п- п НО = =- С»Н»Оп; 


СНзОн-+НО-—2СН!2Ое. 

Ход определения. Берут 2—3 г хорошо измельченного сухого 
материала, помещают его в колбу емкостью 500 мл, добавляют 
10—15 мл холодной дистиллированной воды, чтобы увлажнить 
навеску, и заливают 150—200 мл нагретой до кипения воды. 
Колбу закрывают пробкой, сквозь, которую ` проходит стеклян- 
ная трубка (диаметром — 1 см, длина — 70 см), и нагревают на 
водяной бане в течение 1 часа. - = - 

После клейстеризации добавляют немного (0,2—0,3_г) фер- 
мента диастазы и нагревают еще 3—4 часа до полного просвет- 
ления раствора и перехода крахмала в мальтозу. Конец реакции 
гидролиза проверяют йодной пробой. Для этого несколько ка- 
пель испытуемого раствора набирают стеклянной палочкой и 
наносят на фарфоровую чашку, добавляют 2—3 капли водного 
раствора йода и йодистого калия; 1 г кристаллического йода и 
2 г йодистого ‘калия, растворенных в 100 мл дистиллированной 
воды. Появление синей окраски указывает на наличие крахма- 
ла. Гидролиз крахмала картофеля проходит быстро, а крахмала 


злаковых длится 8— 12 часов. 

При гидролизе температуру поддерживают не выше 50— 
60°, чтобы не прекращалось ‘действие фермента. Проверив от- 
сутствие крахмала, раствор фильтруют в мерную колбу емко- 
стью 0,5 л. Осадок промывают несколько раз водои, собирая 
промывные воды вместе с основным раствором, а затем доли“ 
вают водой до метки. Раствор хорошо перемешивают и берут из 
него 950 мл в отдельную колбу. Добавляют 25 мл 25%-ной с9- 
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ляной кислоты, хорошо взбалгывают и нагревают на водяной 
бане в течение 3 часов. Происходит гидролиз Мальтозы в глю. 
козу. Потом раствор охлаждают, добавляют несколько канель 
метилоранжа и нейтрализуют щелочью до появления желтой 
окраски. Полученный раствор переносят в мерную коябу ем- 
костью 0,5 л, добавляют воды до метки, хорошо перемешивают 
и берут из этого раствора 50 мл для определения глюкозы по 
Бертрану. - 

При отсутствии диастазы можно в полученный крахмальный 
клейстер добавить 40 ‘мл 25%-ной соляной кислоты и кипятить 
на водяной бане до полного исчезновения крахмала (проба на 
крахмал йодом). Дальше исследование проводят так же, как и 
при определении глюкозы. 

Если анализируемое вещество 
углеводы, то их необхо 


результат на 10, по 
лиграммов глюкозы в 500 мл. Затем миллиграммы переводят в 
граммы (делят на 1000) и умножают на 0,9. Это отношение наи- 


меньшего молекулярного веса крахмала (162,1) к молекулярно- 
162,1 


му весу глюкозы (180,1) = —180 1 = 0,9. Получается количество 
крахмала в 500 мл раствора в граммах. 

Количество крахмала в процентах вычисляют по формуле: 

ра К о 2 : 
где К — вес крахмала в 500 мл раствора, г; 
а — навеска корма, г; = з 
2 — коэффициент для подсчета количества крахмала во 
всем растворе. 

Реактивы. 1. Соляная кислота 25%-ная: 63,5 мл концентри- 
рованной химически чистой НС1 (уд. вес 1,19) доводят дистил- 
лированной водой до 100 мл. 

2. Едкий натрий 10%-ный: 100 2 кристаллического МаоН 
растворяют в 900 мл дистиллированной воды. 

Диастаза сухая. 

Сухую диастазу можно приготовить. Для этого отвешивают: 
500 г хорошо измельченного ржаного или ‘пшеничного солода, 
добавляют около 350 мл дистиллированной воды и 700 мл гли- 
церина. Оставляют в теплом помещении на 8 суток, 
взбалтывая. Потом жидкость отсасывают через воронку 
нера. Реактив сохраняют в банке с притертой пробкой. 


180 

















ОПРЕДЕЛЕНИЕ КРАХМАЛА В КАРТОФЕЛЕ Е 
ПО УДЕЛЬНОМУ ВЕСУ 


Удельный вес картофеля находится в прямой зависимости от: 
наличия в нем крахмала. 

Ход’ определения. Готовят насыщенный раствор МаС1 (уд. 
вес 1,2), опускают в него вымытые от земли и высушенные и 
лотенцем клубни картофеля. Картофель будет плавать на по- 
верхности. Потом при перемешивании к раствору добавляют 
воду до концентрации, при которой картофель держался бы в 
жидкости на любой высоте. 

Арёометром определяют удельный вес раствора при темпе- 
ратуре 15° и по таблице находят содержание крахмала в процен- 
тах. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЛИГНИНА И ЦЕЛЛЮЛОЗЫ 


Целлюлоза (СНьО5) п — полисахарид растительного про- 
исхождения. Ее всегда сопровождают так называемые инкру- 
стирующие вещества (лигнин, кутин, суберин), не растворимые 
в воде, стойкие по отношению к кислотам и щелочам. 

‚ Целлюлоза расщепляется концентрированной серной кисло- 
ТОЙ (СоНоО5) = Н.О=иСёН2Ов. 

При действии соляной кислоты образуется гидроцеллюлоза. 

Формула лигнина не установлена. Чем больше в растении 
лигнина, тем ниже его питательность. 

Хед определения. Берут 2 г корма, помещают в эрленмейе- 
ровскую на 500 мл колбу, добавляют 200 мл 2$-ного раствора 
соляной кислоты и нагревают на водяной бане в течение 4—5 
часов. Чтобы предохранить жидкость от испарения, колбу за- 
крывают резиновой пробкой со стеклянной трубочкой — воз- 
душным холодильником. Отдельно в сушильном шкафу при 
температуре 100—105° в течение 3 часов высушивают фильтр, 
после охлаждения взвешивают и затем через него фильтруют 


экстракт. 
Осадок переносят на фильтр и промывают горячей водой до 


нейтральной реакции. 

Вытекающие из-под воронки капли проверяют по синей 
лакмусовой бумажке. В присутствии кислоты лакмусовая бу- 
мажка краснеет. Фильтрат выливают. \ 

Промытый осадок вместе с фильтром сушат в сушильном 
шкафу при температуре 100—105° в течение 3 часов, а затем 
после охлаждения взвешивают. 

Из высушенного осадка отвешивают 0,5 г и переносят в кол- 
бу на 300 мл, добавляют серную кислоту (72,5%-ной концентра- 
ции), в десятикратном количестве от веса взятого осадка, и ста- 
вят в термостат на 2 часа при температуре 30—40°. ы . 

После этого добавляют на каждый миллилитр сернон кисло 


ты 15 мл дистиллированной воды и в течение 2 часов кипятят на 
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тке с сеткой, вставляя в колбу пробку с обратным холодиль. 

и Затем фильтруют через заранее высушенный и взвещен. 
м. С: > т г 

ный на аналитических весах “фильтр. Осадок переносят ца 


фильтр, где промывают горячей водах до нейтральной реакции 
(проба на синюю лакмусовую бумагу). == 

Промытый осадок высушивают в сушильном шкафу при тем. 
пературе 100—105? (3 часа). Затем взвешивают и по разнице 
между весом осадка с фильтром и фильтра находят вес осадка, 
или «сырого» лигнина. 

-В. фильтре задерживается некоторое количество глюкозы, 
получающейся в результате гидролиза целлюлозы. Чтобы опре- 
делить количество целлюлозы, сначала находят количество глю- 
козы по Бертрану. Для этого к фильтрату добавляют несколько 
миллилитров уксуснокислого свинца (белки осаждаются), пере- 
мешивают и фильтруют в мерную колбу емкостью 0,5 л, доли- 
вают дистиллированной водой до метки, перемешивают и берут 
50 мл раствора для определения глюкозы по Бертрану. При 
умножении количеста глюкозы на 0,9 получают количество цел- 
люлозы. 


Схема записи при определении лигнина 
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фильтра после сушки, г 
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плитке с сеткой, вставляя в колбу пробку с обратным Холодиль.. 


ником. Затем фильтруют через заранее высушенный и взвещен. 
ный на аналитических весах фильтр. Осадок переносят ца 
фильтр, где промывают горячей водой до нейтральной реакции 
(проба на синюю лакмусовую бумагу). | 
Промытый осадок высушивают в сушильном шкафу при тем. 
пературе 100—105” (3 часа). Затем взвешивают и но разнице 


между весом осадка с фильтром и фильтра находят вес осадка, 


или «сырого» лигнина, 
`В. фильтре задерживается некоторое количество глюкозы, 


получающейся в результате гидролиза целлюлозы. Чтобы опре. 
делить количество целлюлозы, сначала находят количество глю- 
козы по Бертрану. Для этого к фильтрату добавляют несколько 
миллилитров уксуснокислого свинца (белки осаждаются), пере- 


мешивают и фильтруют в мерную колбу емкостью 0,5 л, доли. 
вают дистиллированной водой до метки, перемешивают и берут. 


50 мл раствора для определения глюкозы по Бертрану. При 
умножении количеста глюкозы на 0,9 получают количество цел- 
люлозы. 
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Процент целлюлозы в воздушно-сухом корме вычисляется 
пе формуле: 







А-Б 


а лигнина Х = = 


- 100. 









Реактивы. 2%-ный раствор НС]: 34 мл соляной кислоты (уд. 
вес 1,19) смешивают с 680 мл воды; 72,5ф-ный раствор Н›$ О: 
39 мл концентрированной серной кислоты (уд. вес 1,84) смеши- 
вают с 23,5 мл дистиллированной воды; раствор уксуснокислого 
свинца: 300 г РЬ(СНзСОО). и 50 г РБО нагревают с 50 мл воды 








), 
бла на водяной бане до тех пор, пока масса не станет однородной, 
ат бт красновато-белого цвета; затем добавляют при помешивании 
тран, Па 250.мл- горячей воды, оставляют на 12 часов в теплом месте в 
ИЧество колбе,.закрытой резиновой пробкой, после этого осадок фильт- 






руют и раствор сохраняют в хорошо закрытой бутыли. 






ОПРЕДЕЛЕНИЕ «СЫРОЙ» КЛЕТЧАТКИ 
(по Геннебергу и Штоману) 






В состав «сырой» клетчатки входят инкрустирующие веще- 
ства (лигнин, кутин, суберин), целлюлоза, частично гемицеллю- 
лоза, пентозаны, гексозаны и другие вещества. В молодых ра- 
стениях клетчатки меньше, чем в старых. В листьях. растений 
клетчатки меньше, чем в их стеблях. «Сырая» клетчатка явля- - 
ется остатком, получаемым при обработке пробы корма ®лабы- 
ми растворами кислот и щелочей. Под действием серной кисло- = 
ты из корма удаляются простые и сложные углеводы, а также =. 
некоторые азотистые соединения. Шелочью омыляют жиры, ра- с | 










створяют белки и часть инкрустирующих веществ. 

Ход определения. Берут 2—3 г воздушно-сухого корма, 
взвешенного на аналитических весах, и помещают в химический . 
стакан емкостью 300 мл, добавляют 200 мл 1,25%-ной Н-5О. и : } 
кипятят на сетке в течение 30 минут. Для поддержания постоян- 
ной концентрации кислоты в стакан через каждые 5 минут до- 
бавляют дистиллированную воду до метки, которую делают во- 
сковым карандашом на наружной поверхности стенки стакана 
на уровне 200 мл объема. Воду подливают сильной струей из 
промывалки так, чтобы она смывала частицы, приставшие к 


| 
стенкам стакана. 
| 










Затем стакан снимают с нагревательного прибора, охлаж- 
дают, дают осадку осесть, а жидкость отсасывают через фильтр 
на стеклянной воронке с натянутой сверху мелкоячеистой ме- 
таллической сеткой. После отсасывания жидкости из стакана 
фильтр снимают с воронки, помещают на вутреннюю стенку 
стакана и смывают горячей водой частицы корма. В стакан с 
осадком наливают 200 мл горячей воды, дают осадку осесть, и 
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жидкость опять отсасывают. Такое промывание горячей водой 











повторяют до тех пор, пока осадок не освободится от КИСЛОТЫ р. 
(проба на синюю лакмусовую бумагу). К 
К осадку после промывания, добавляют 200 мл 1,25% -ного РР 
раствора МаОН и кипятят 30 минут. Затем жидкость отсасыва- ко НЙ 
ют, осадок промывают несколько раз водой до нейтральной ре- = 

акции (проба на красную лакмусовую бумагу) и только после ие 
этого осадок фильтруют через высушенный и заранее взвешен- побы 
ный фильтр. Фильтр должен быть высушен в сушильном шка- 05 
фу при температуре 100—105? в течение 3—4 часов. Осадок на ую п 
фильтре промывают спиртом и эфиром для удаления жира до ка 
тех пор, пока вытекающие капли фильтрата не станут бесцвет- трева 
ными. Потом осадок вместе с фильтром сушат в сушильном Пагр о 
шкафу при температуре 100—105° в течение 3—5 часов. станет ы 
Осадок после высушивания охлаждают в эксикаторе и взве- |  сячастиц 
шивают на аналитических весах. По разнице между весом осад- | После < 
ка с фильтром и самого фильтра находят вес «сырой» клетчат- | 100 ил дис 
ки, а по формуле вычисляют процентное содержание «сырой» '  КОлбу ДЛЯ | 
клетчатки в пробе корма. т | МИ ПОрЦИям 
: в. '  Колбу, прич 

а умы 
, ГДе в — вес «сырой» клетчатки, г; В прием! 
‘а — навеска корма, г. ретки | 
Реактивы. 125%4-ный раствор Н»5О; : 12,5 г кислоты (уд. вес | тЫ т 
1,84) разбавляют до 1 л водой; 1,25%-ный раствор МаОН: 1252 == "М ибав 
МаОН растворяют в 1 л воды; спирт, эфир. : } О | 

> . } 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ «СЫРОГО» ПРОТЕИНА И АЗОТА | веть 
ре _ Определение «сырого» протеина. Сущность метода заключа- | о ибавдя, 
а ется в том, что при нагревании анализируемого вещества с креп- |5 440 ман. 
кой кислотой углерод органических веществ окисляется до уг- $ я Навеск ‘ 
лекислоты, а азот азотистых соединений освобождается в фор- . апдеу и, 
ме аммиака и образует с избытком серной кислоты сернокис- | Клбой ЛОВИ. 
лый аммоний (МН.4)›50.4. При добавлении крепкой щелочи . колбы (рис. 
(МаОН или КОН) сульфат аммония разрушается с выделением ПУ рем 
аммиака, который связывается титрованной (0,1 н) серной кис- но УЗ 

лотой. { И 
Ход определения. Взвешивают в пробирке около 12 исслв- ] по ет 
дуемого вещества, вносят пробирку в колбу Кьельдаля и высы- Пребот пр В 
пают навеску на ее дно. Пробирку осторожно вынимают, снова ы дает тя и 
взвешивают и по разности находят взятую в колбу навеску. с Не В пр % 
В колбу наливают 10—15 мл крепкой химически чистой | К об 
серной кислоты, смывая ею частицы, приставшие к внутренним | Ту КУ Раз 
стенкам горла колбы. Взбалтывая, смачивают всю навеску ки- | Зав ан Ди 
слотой и подогревают на небольшом пламени горелки или на Рая А Я у 

электроплитке. Если вещество начинает пениться и нодниматься ] Ме пр Ук 
‚в узкую часть колбы, то колбу немедленно снимают с огня и по- ` дак ( 1 0 
качивают в руках до оседания пены. м то 

: С 
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После этого опять нагревают колбу, следя, чтобы не повто* 
илось вспенивание, и изредка покачивают ее, стараясь смыть 
кислотой приставшие к стенкам обуглившиеся частицы. 

Горло колбы прикрывают маленькой воронкой или стеклян- 


ным конусом. Когда жидкость начнет спокойно кипеть, время. 


от времени покачивают колбу и смывают горячей кислотой при- 
ставшие к стенкам черные частицы. 

Чтобы ускорить реакцию окисления, в колбу можно поме- 
стить 0,5 г кристаллической сернокислой меди или ввести 
30%-ную перекись водорода. Катализаторы вносят в колбу пос- 
ле того, как в ней появятся белые пары серного ангидрида. 

Нагревание продолжают до тех пор; пока жидкость в колбе 
станет прозрачной или зеленоватой и исчезнут все обуглившие 
ся частицы. | 

После охлаждения, осторожно, по стенкам вливают 50— 
100 мл дистиллированной воды и переносят все содержимое в 
колбу для отгонки. Ополаскивают колбу Кьельдаля нескольки- 


ми порциями воды и всякий раз смывают воду в перегонную ' 


колбу, причем количество промывной воды может быть до 200— 
250 мл. 

В приемник (коническую колбочку на 200—250 мл) из бю- 
ретки точно отмеривают 40—50 мл 0,1 н раствора серной кисло- 
ты, прибавляют 2—3 капли 0,14$ф-ного раствора индикатора 
(метилрот) и погружают в нее свободный конец трубки с ша- 
рикообразным расширением. : 

В перегонную колбу всыпают мелко растертую пемзу; быст- 
ро прибавляют 33- или 40%-ный водный раствор щелочи из рас- 
чета 40 мл на каждые 10 мл серной кислоты, взятой для сжига- 
ния навески, и сейчас же закрывают колбу резиновой пробкой 
с каплеуловителем, соединенным через холодильник с приемной 
колбой (рис. 54). Легким вращательным движением перегонной 
колбы перемешивают ее содержимое. (Сейчас же выделяются 
пузырьки из трубки, погруженной в приемник с титрованной 
серной кислотой. 

Пустив в действие холодильник, начинают нагревание и от- 
гоняют примерно две трети содержимого колбы, на что обычно 
требуется 25—30 минут. Аммиак по трубке холодильника попа- 
дает в приемник с титрованной серной кислотой и связывается 
с нею, образуя сульфат аммония (МН4)$О.. 

Необходимая щелочная реакция смеси в перегонной колбе 
отмечается переходом зеленоватой окраски раствора в голубую, 
зависящую от образования ‘водной окиси меди Си(ОН)», кото- 
рая при последующем нагревании разлагается до черной окиси 
меди (в том случае, если в качестве катализатора использЗова- 
лась сернокислая медь). - 

Конец перегонки устанавливают, смачивая красную лакму- 
совую бумагу каплями, стекающими с конца трубки над прием“ 
ником, причем лакмусовая бумага не должна синеть. 
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Рис. 54. Прибор для отгонки 
летучих органических кислот: 


1 — колбы для отгонки кислот; 2 — хо- 
лодильник; 8 — каплеуловитель 


считать законченной. По окончании отгонки трубку снаружи 
обмывают водой, собирая промывные воды в приемник, и избы- 
ток серной кислоты оттитровывают децинормальным раствором 
едкого натрия или калия. По разности между взятой в прием- 
ник титрованной серной кислотой и оставшейся свободной вы- 
числяют количество серной кислоты, израсходованной на свя: 
зывание аммиака. Процентное содержание азота вычисляют по 
формуле: 
х_ ИК - ИК, : 0,0014 - 100 


й 
’ 


где |: 
25 Ол, взятое в приемник; 


а 
я — количество мл 0,1 НН 
2—_ количество мл 0,1 н МаОН, израсходованное на ТИТ 


рование избытка кислоты; 


7 Поправки к титру кисяоты и щелочи; 
ово коэффициент означает, что 1 м Е 
Ре: ое соответствует 0,0014 г азота; 
ка воздушно-сухого корма, г. 


Общее ко 
личеств р В т 
«сырого» протеи о азотистых соединений или, как говоря 


ине содержится жая на 6,25: в «сыром» проте 
этот условен, та азота (100: 16=6,25). Пра 
лется от 13 до 194 и содержание азота в разных белках кол 
гда пригоден. › следовательно, коэффициент 6,25 не В 


186 


К, И К» 
0,0014 















Для пшеницы, ржи, овса, ячменя следует пользоваться коэф- 
фициентом 5,83; для жмыхов, конопли, хлопчатника, подсолнеч- 
ника, льна, сои — 5,30; для кукурузы, травы, сена соломы — 
6,25; для бобовых — 5,7; для мяса и яиц — 6,25; для молока — 
6,45. : 

Реактивы. Серная кислота, концентрированная (уд. вес 
1,84); медный купорос (Си$О.-5Н›О); перекись водорода, 
30%-ная (пергидроль); едкий натр, 33 или.40%-ный раствор; 
0,1 н раствор серной кислоты; 0,1 н раствор едкого натра (или 
едкого кали); 0,1$-ный спиртовый раствор метилрота; красная 
лакмусовая бумага; пемза, грубо измельченная. 

Определение азота полумикрометодом Кьельдаля. Сущ- 
ность полумикрометода определения та же, что и в макрометоде. 
Некоторые изменения вводят лишь в технике определения при 
перегонке аммиака и уменьшают число навесок исследуемых 
проб и применяемых реактивов. 

Ход определения. В колбу Кьельдаля на 50—100 мл номе- 
щают 0,1—0,2 г корма, 7—8 мл (до 10 мл) мерной кислоты и не= 
сколько кристалликов сернокислой меди или 1—2 мл 30%-ной 
перекиси водорода. Нагревают смесь до тех пор, пока жидкость 
не станет бесцветной. После сжигания навески и охлаждения 
жидкость переливают в перегонную колбу и отгоняют аммиак с 
водяным паром в микроприборе Кьельдаля. и 

В приемную колбу отмеривают из бюретки 15—20 мл 0,02 н. 
раствора Н›5О4 и прибавляют 2 капли метилрота. ее 

В перегонную колбу вливают 15—20 мл 40%-ного раствора _ 
МаОН и начинают отгонять аммиак с водяным паром по тако-_ 
му же принципу, как делается это. в макрометоде Кьельдаля. 

Избыток 0,02 н раствора серной кислоты в приемной колбе — 
после отгонки аммиака оттитровывают 0,02 н раствором едкого 
натра или едкого кали; 1 мл 0,02 н раствора серной кислоты с0- — 
ответствует 0,000328 г азота.  — Е 

Содержание азота в процентах в исследуемой пробе корма 
рассчитывают по формуле: 


(УК = И,К,) - 0,00098 - 100, 
а 


Х = 


где У, — количество 0,02 н Н25Од, взятой в приемник, мл; 
У, — количество 0,02 н МаОН, израсходованное на титро+ 
вание избытка серной кислоты, мл; 
К; и К? — поправка к титру для кислоты и щелочи; 
а — навеска воздушно-сухого корма, г; 
0,00028 — коэффициент для пересчета на азот. 

Реактивы примерно такие же, как и при определении азота 
макрометодом. Серная кислота (уд. вес 1,84); раствор едкого 
натра или едкого кали 40%-ный; 0,02 н`раствор серной кислоты» — 
0,02 н раствор едкого натра или едкого кали; 0,1%-ный спирто- 
вый раствор метилрота; лакмусовая бумага. а 
те 
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`жание азота в исследуемой пробе. 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБЩЕГО АЗОТА В КОРМАХ, ОРГАНАХ 
И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ 
МЕТОДОМ (по А. Т. Усовичу) 


Принцип метода. При мокром озолении азот белковых 
и близких к ним веществ корма освобождается в форме аммиа- 
ка, который связывается серной кислотой с образованием суль- 
фата аммония. К определенному объему полученного раствора 
прибавляют сегнетову соль (тартрат калия— натрия) для связы- 
вания кальция и магния в комплексные соединения (во избежа- 
ние выпадения осадков Са(ОН)› и Мё(ОН)> при подщелачи- 
вании раствора). После этого к раствору добавляют реактив 
`Несслера, который с аммиачным азотом образует йодистый мер- 
кураммоний. Раствор приобретает желтую окраску, интенсив- 
ность которой зависит от содержания солей аммония. На фото- 
колориметре измеряют оптическую плотность раствора с приме- 
нением зеленого светофильтра (в пределах 450—500 ммк) и 
затем с помощью калибровочной кривой рассчитывают содер- 

По сравнению с обычным методом при отгонке аммиака фо- 
токолориметрическая методика отличается более высокой про- 
изводительностью при удовлетворительной точности. 

Ход анализа. 1. На аналитических весах (в пробирке) 
отвешивают 0,5 г сухой пробы биологического материала и по- 
мещают в колбу Кьельдаля емкостью 250 мл. 

2. Мерным цилиндром в колбу прибавляют 10 мл концент- 
рированной серной кислоты (уд. вес 1,84), осторожно -переме- 
шивают (легким покачиванием колбы) с тем, чтобы навеска бы- 
ла смочена кислотой, и оставляют на ночь. 

3. Содержимое колбы нагревают на электроплитке или газо- 
вой горелке. Через 20—30 минут прибавляют 1—2 мл 30%-ной 
перекиси водорода и продолжают нагревание. Время от време- 
ни нагревание прекращают и после некоторого остывания в кол- 
‘бу прибавляют небольшое количество 30%-ной перекиси водо- 
рода и снова нагревают до полного обесцвечивания содержимо- 
го колбы и получения прозрачного раствора. = 

4. По окончании озоления содержимое колбы осторожно 
разбавляют дистиллированной водой и переносят (без потерь) в 


‚ мерную колбу на 250 мл, доливают до метки дистиллированной 


водой и тщательно перемешивают. 

5. После отстаивания пипеткой берут 10 мл раствора при 
анализе кормов (и 5 мл в случае проб органов и тканей живот- 
ных), помещают в мерную колбу на 100 мл, приливают 20— 
25 мл дистиллированной воды, 5 мл 25%-ного раствора сегне- 
товой соли, бросают маленький кусочек лакмусовой бумажки И 
тщательно перемешивают. < 

6. Раствор нейтрализуют по каплям из бюретки 1 н раство- 
ром МаОН до посинения лакмусовой бумажки, после чего объ- 
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ем раствора в колбе доводят дистиллированной водой дд '80— 
90 мл и хорошо перемешивают. 

7. К раствору прибавляют (мерным цилиндром или пипет- 
кой с резиновой грушей) 4 мл реактива Несслера, перемешива- 
ют, объем раствора доводят до метки дистиллированной водой 
и-снова хорошо перемешивают. 

8. Через 15 минут на фотоколориметре измеряют ‘оптичес- 
кую плотность раствора (с зеленым светофильтром) и рассчи- 
тывают содержание азота в исследуемой пробе по формуле: 

с. — С: 20 
м И.-т 
тде См — содержание азота в 1 ке сухой пробы, г; ; 

Сх — количество ме азота в 100 мл колориметрируемого 

раствора, найденное по калибровочной кривой: 

250 — общий объем раствора, полученный после мокрого 

озоления пробы, мл; - 

У — объем, взятый в мерную колбу для колориметриро- 
вания; 

т — навеска сухой пробы анализируемого материала, г. 

Для пересчета данных на натуральную влажность их умно- 
жают на коэффициент гигроскопичности К г = 10 
процент влаги. : 

При определении азота в органах и тканях животных полу- 
ченный после мокрого озоления раствор приходится разбавлять 
В 10 раз: 10 мл раствора вносят в мерную колбу на 100 мл.и до- 
ливают до метки 1 н Н25О.4. Результат определения в этом слу- 
чае умножают на 10. 

Построение калибровочной кривой. Стандарт- 
ным является раствор хлористого аммония, в 1 мл которого со- 
держится 0,005 мг азота. Для построения калибровочной кривой 
берут 6 мерных колб на 100 мл и в каждую из них прибавляют 
объемы стандартного раствора, указанные в таблице. з 





Номера мерных колб 
на 100 мл 


Объем рабочего стандартного ра- 
створа, мл 


Количество миллиграммов азота в 
100 мл, Сх 0,025 | 0,05 | 0,10 | 0,15 | 0,20 


20 30 40 


Затем в колбы вносят по | мл раствора Б, добавляют до по- 
ловины объема дистиллированной воды, 5 мл 25%-ного раствора 
сегнетовой соли, перемешивают и бросают кусочек красной лак- 
мусовой бумажки. Растворы нейтрализуют 1 н МаОН до поси- 
нения лакмусовой бумажки, а затем дистиллированной водой 
доводят объем растворов до 80—90 мл, хорошо перемешивают 
и затем в колбы добавляют по 4 мл реактива Несслера, долива- 
ют до метки водой и снова тщательно перемешивают. 
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плотность полученных растворов в кювете с расстоянием межд 
гранями 10 мм, применяя зеленый светофильтр (А = 530 ммк). 
Затем на миллиметровой бумаге строят калибровочный график, 
откладывая на оси абсцисс величины Сх (количество азота в 
100 мл), а на оси ординат — отвечающие им значения оптиче- 
ской плотности Д. : 

Реактивы. 1. Основной стандартный раствор. На анали- 
тических весах отвешивают 0,7644 г хлористого аммония МН;:С] 
(марки «х. ч.») и растворяют в мерной колбе на 1 литр. 

2. Рабочий стандартный раствор: 25 мл основного раствора 
разбавляют дистиллированной водой в мерной колбе на | литр. 
В 1 мл раствора содержится 0,005 мг азота. 

3. Раствор А: 0,6 г хлористого кальция СаС] .6Н2О и 0,20 г 
сернокислого магния М8$О: - 7Н2О растворяют и доводят до 
метки дистиллированной водой в мерной колбе на 100 мл. 

4. Раствор Б: 10 мл раствора А и 8 мл концентрированной 
серной кислоты (уд. вес 1,84) вносят в мерную колбу на 100 мл 
и доливают до метки дистиллированной водой. 

5. Сегнетовая соль КМаС.НаОь, 25%-ный раствор: к 25 г сег- 
нетовой соли добавляют 75 мл воды. 

6. Реактив Несслера: 1!) 109 г йодной ртути Н1 и 52 К! 
растворяют в 50 мл воды; 2) 20г КОН растворяют в 50 мл 
воды. Растворы (1) и (2) смешивают в темной или оранжевой 
склянке и хранят в темноте. Раствору необходимо отстояться 
несколько дней. 

7. Едкий натр, 1 н раствор: 40 г'МаОН марки «х. ч.» раство- 
ряют в мерной колбе на 1 литр. 

8. Концентрированная серная кислота (уд. вес 1,84) марки 
<«Х. Ч». 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБЩЕГО АЗОТА ПОЛУМИКРОМЕТОДОМ 
КЬЕЛЬДАЛЯ С ПРИМЕНЕНИЕМ ПРИБОРА 
`ПАРНАСА-ВАГНЕРА 


В последнее время в ряде лабораторий определяют содержа 
ние общего азота способом полумикрокьельдаля. Преимущество 
этого способа в его быстроте и экономичности. 

орядок выполнения задания. Навеска корма 
0,5—1,3 г сжигается в колбе Кьельдаля, как и в случае макро- 
определения. После сжигания жидкость из колбы Кьельдаля 
переносят в мерную колбу на 100 мл. 

Колбу, в которой производилось сжигание навески корма, 
несколько раз обмывают дистилированной водой. Воду эту 


сливают тоже в мерную колбу н 
а 100 мл 
бе доводят дистилли 


бы тщательно взба 
15 мл жидкости и 


подставляют п < орый 
нали В риемник, в котор 
м вают 50 мл 0:0] н серной кислоты, конец трубки холодиль* 


Через 15 минут на фотоколориметре измеряют оптическую 
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ника погружают в кислоту. В отгонную колбу аппарата через 
воронку приливают 10 мл 33%-ной едкой щелочи и пропускают 
в отгонную колбу из специальной колбы водяной пар. Нар 
проходит через сосуд в водоотделитель. Зажим, находящийся 
между парообразователем и сосудом, отвинчивают и открывают 
отверстие для выхода пара. При повышенном давлении жид- 
кость в отгонной колбе быстро нагревается и закипает. Отгон 
аммиака заканчивается через 19—15 минут. 





Рис. 55. Апнарат Парнаса-Вагнера для определения об- 


щего азота полумикрометодом Кьельдаля: К В на 
1 —парообразователь: 2 — предохранительный клапан: 3 — конденсатор _ 
иззыточного пара; 4 —воронка для введения проб анализируемых раст- 
воров и едкого натра в перегонную колбу; 5, 6 — каплеуловитель; 7 — 
холодильник; $ — приемник 


В последние 5 минут перед концом отгонки приемник с тит- 
рованной кислотой опускают так, чтобы трубка холодильника 
не касалась кислоты в приемнике. По окончании отгонки конец 
трубки холодильника обмывают над приемником дистиллиро- 
ванной водой, затем содержимое приемника титруют 0,01 н ед- 
ким натром. Количество натра, затраченного на титрование, 
показывает количество свободной кислоты, оставшейся в колбе. 

Пример. `В приемник налито 50 мл 0,01 н серной кислоты. 
На титрование затрачено 32 мл 0,01 н едкого натра. Количе- 
ство связанной кислоты 18 мл (50—32). Один миллилитр 0,01 н 
серной кислоты связывает 0,00014 г азота. Следовательно, в 
приемнике содержится азота: 18 . 0,00014 = 0,00252 г. Для отгона 
из всей навески было взято 10 мл: 0,00252 . 10=0,02520. Для 
анализа была взята навеска воздушно-сухого молотого зерна 


кукурузы 1,1204 г. Содержание азота в корме составит: 
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к. 








0.025 - 100 оодо, 
50-04% 

1,1204 ==. 
а на первоначальное и абсолютно 


Пересчет процента азот 
определении об- 


сухое вещество производят так же, как и при 
щего азота по способу Кьельдаля. 

По окончании отгона аммиака следует тщательно промыть 
аппарат. Для этого закрывают зажим и прекращают доступ 
пара в отгонную колбу. Сосуд охлаждается, и внутри ето соз- 
дается разреженное пространство, поэтому вся жидкость из 
колбы для отгона переливается в сосуд. Через воронку в отгон- 
ную колбу наливают дистиллированную воду. Снова открывают 
зажим и пропускают пар в отгонную колбу. После закипания 
воды впуск пара прекращают и вода переливается в сосуд. 

Необходимые реактивы, оборудование и по- 
суда. Концентрированная серная кислота (уд. вес 1,84); 0,01 н 
раствор серной кислоты, 0,01 н раствор едкого натрия, индика- 
торы (метилоранж, конгорот). 

Аппарат микрокьельдаля для отгона аммиака; конические 
колбы Эрленмейера емкостью 100 мл; мерные колбы на 100 мл; 
колбы Кьельдаля для сжигания корма емкостью 200—250 мл; 
воронки стеклянные диаметром 5 см; промывалка (обыкновен- 
ная); стеклянные палочки, стаканы химические на 200 мл; ка- 
пельница; этажерка для титрованных растворов. 

Пользуясь коэффициентом пересчета, можно определить ко- 
личество сырого протеина в исследуемых кормах. Переваримый 
протеин определяется лутем перемножения количества найден- 


ного сырого протеина на коэффициент переваримости о = 
в процентах, 
Коэффициенты для вычисления белка и протеина по количеству 
общего азота 














Объекты исследования Коэффициенты 
—Ы——щ 


Пастбищная трава, культуры зеленого конвейера, | * 

сено, солома 6,25 
Силос из естественной растительности, подсолнеч- : 

никовый, кукурузный, из кукурузы в смеси с бобо- 


выми и другие виды 6,25 
Зерно, мука и отруби из пшеницы, ржи, овса, яч- . 
меня 5,83 
Зерно кукурузы 6,25 
Зерно и жмых из конопли, хлопчатника, подсолнеч- } 
ника, льна, сои 
м бобов, вики о 
омбикорма из зе й - 
а р рна и отрубей злаков 5,83 
Мясо, рыба ет 
, 


Кости, мясо-костная мука 
Все прочие растительные и животные продукты 
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Коэффициенты переваримости протеина наиболее часто встречающихся 
` кормов (из книги И. С. Попова, М. Ф. Томмэ, Г. М. Елкина, 
Н. Х. Попандопуло „Корма СССР, состав и пигательность“, М., 1944) 


дд 
ОВО 

















Наименование корма 










Коэффициент 
нпереваримости] ^ 
протеина (%)- 








Трава настбищная 


Трава лесного пастбища 
Трава низинного настбища 
Трава заболоченного пастбища 
Трава суходольного пастбища 
Трава типчакового пастбища 


Трава естественных лугов 


Трава заливного луга 

Отава заливного луга 

Трава лесная в среднем 

Трава луговая (суходольные луга) 

Трава болотная, в среднем 

Трава осоковая 

Трава степная с пырейной залежи 

Трава степная разнотравно-злаковая и злаково-разно- 
травная 

Трава злаково-полынной степи 

Трава шелковицевой залежи на солончаке 

Камыш зеленый 

Крапива в среднем 


Травы посевные 
а) злаковые: 


Костер безостый 

Кукуруза, в среднем 

Кукуруза (молочн. спел.) == з 
Кукуруза (восков. снел,) Е =: 
Кукуруза в период стравл. а 
Могар, в среднем Е - 
Овес, в среднем 

Пырей американский, в среднем 

Рожь озимая, в среднем 

Тимофеевка, в.среднем 

Ячмень 


6) бобовые: 


Вика 

Горох 

Донник 

Клевер, в среднем 
Конский боб 
Люцерна, в среднем 
Соя,‹в среднем 
Чина, в среднем 
Эспарцет, в среднем 








> 
[52 
> 
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ых 


хилл ФФ-ьосоо 








Продолжение 




















о пора Коэффициент 
й 
Наименование корма протеина (9 
Мешанки 
> ‚4 

Вика-Ровес, в среднем 

Клевер--тимофеевка 

Овес--горох 

з Ботва 
Ботва картофельная 8 . 
Ботва свеклы сахарной 
Сено естественных лугов 

Сено заливное, в среднем о 3 

Сено лесное, в среднем 

Сено луговое, в среднем ы — 

Сено низинное, в среднем ых - 

Сено степное—житняковое о 
| Сено залежное разнотравных злаков 60 Г 

Сено пырейное, в среднем 60 к 

Сено целинное мелкое злаково-разнотравное, злаковое 54,5 В 
Сено целинное, злаковое 47 Е . 

Сено ковыльное, в среднем 55 т 

Сено разнотравное злаковое полынное 51 

Сено солончаковой степи, в среднем 46 

Сено болотное, в среднем 54 

Сено осоковое, в среднем 45 

Сено тростниковое, в среднем 39,8 

Сено посевных трав: 
а) злаковых 


Сено костра безостого 56,7 
Сено овсяное у 





С 70 
ено пырейное 54,6 
Сено тимофеевки 58° 
6) бобовых 
Сено виковое - 66 
Сено донниковое 6 
Сено клеверное; 63 
Сено люцерновое . ь =. 
Сено соевое о :: 
в) мешанки 
Сено вико- -овсяное 
Сено овес--горох 56 
: Сено клевер--тимофеевка 1 
у - ] Сено люцерна-Екостер — 
Сено многолетних трав, в среднем 66 
56 


Солома 

‚ Солома` овсяная 
Солома” ‚пшеничная } а 
Зрурыа ржаная 





































Продолжение 





Коэффициент 


Наименование корма переваримости | 
протеина (%) 


Силос 


Силос кукурузный, в среднем 
Силос клеверный 
Силос вико-овсяный 

Силос кукуруза--вика 

Силос кукуруза--соя 

Силос подсолнечниковый 

Силос из болотных трав 

Силос из сахарной и полусахарной свеклы 





й Корнеплоды и клубнеплоды 


Картофель, в среднем 
Морковь, в среднем 

Свекла кормовая, в среднем 
Свекла сахарная, в среднем 


Зерна и семена злаковых 


Кукуруза, в среднем 
Овес, в среднем 
Пшеница, в среднем 
Рожь озимая, в среднем 
Ячмень 


Зерна и семена бобовых 


Бобы сухие 
Вика 
Горох 


Кормовая мука разная 


Бобовая мука х 
Виковая мука 

Гороховая мука 
Овсяная сеяная мука у . 
Овсяная грубая 


Льняной 
Рыжиковый 
Соевый 








ПОДГОТОВКА ПРОБЫ ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ФОСФОРА, 
КАЛЬЦИЯ, МАГНИЯ И ХЛОРА > - 





Определение фосфора, кальция и магния проводится в соля- 
нокислом растворе золы, полученной после сухого озоления проб 
кормов, органов и тканей животных. 

В прокаленный и взвешенный на аналитических весах тигель ` 
берут 1-—1,5 г сухого размолотого материала. и озоляют в МУ- 
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ом калении до получения светло» 
серой или серой золы без част! я. После остывания в экси- 
каторе тигель взвешивают и на: 1 = Е. золу Е, 
в 9 ил -ной соляной кис. ‚: раствор через воронку пе- 

Гигель 3—4 раза споласки- 


реносят в мерную колбу на 250 мл. - 
вают неболышими порциями дистиллированной воды и сливают в 


фельной печи при темно-красн 


мерную колбу. Раствор в колбе доводят до метки водой и тща» 
тельно перемешивают. Носле отстаивания в полученном раство> 
ре определяют фосфор, кальций и магний. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА КОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ 
МЕТОДОМ 


Принцип метода. К определенному объему раствора прибав- 
ляют молибденовокислый аммоний. В присутствии сильных вос- 
становителей (метола, гидрохинона, сульфита натрия и др.) об- 
разуется комплексное соединение фосфорной кислоты с молиб- 
деновокислым аммонием, интенсивность голубой окраски кото- 
рого пропорциональна содержанию фосфора в растворе. 

Ход анализа. В мерную колбу на 100 мл пипеткой берут 
10 мл раствора золы. В другую мерную колбу на 100 мл отме- 
ривают стандартный раствор фосфата в количестве 1—24 мл, в 
зависимости от предполагаемого содержания фосфора в пробе. 

В каждую колбу приливают 30—40 мл дистиллированной 
воды, перемешивают и прибавляют последовательно 2 мл раст- 
вора молибденовокислого аммония и 2 мл 2%-ного раствора 
гидрохинона и снова перемешивают. Через 5 минут добавляют 
2 мл 20%-ного раствора сульфита натрия, хорошо перемешива- 
ют, доводят объем раствора в колбе до метки и тщательно пере- 
мешивают. : 

Через 15 минут растворы полностью приобретают синюю 
окраску, интенсивность которой пропорциональна содержанию 
фосфора в них, и растворы можно колориметрировать. 

В левый стаканчик колориметра наливают стандартный, а в 
правый стаканчик — исследуемый раствор. Высоту слоя стан: 
дартного раствора устанавливают ‘на определенное число деле- 
ний, высоту слоя исследуемого раствора меняют до получения 
одинаковой окраски половинок поля зрения (техника колори- 

метрирования подробно описана на стр. 76—79). 

Содержание фосфора в исследуемой пробе рассчитывают по 
формуле: 

С-В -И. 
Ср = и г/кг, 
где С,— количество ме фосфора в стандартном растворе (в кол- 
бе на 100 мл); 
й — высота уровня стандартного раствора в делениях шка- 
лы колориметра; 











й; — высота уровня исследуемого раствора; 

У, — общий объем раствора золы, мл; 

У> — объем, взятый для колориметрирования, мл; - - 

71 — навеска сухого корма, органа или ткани животного, =. 

Более точным является определение фосфора фотоэлектроко- — 
лориметрическим методом, описание которого ‘приведено на _ 
©тр. 199—201. Е 

Реактивы. 1. Стандартный раствор фосфата, в | мл которого- 
содержится 0,1 мг фосфора; 4,3940-г химически чистого двухза- 
мещенного фосфата калия КН»РО, растворяют в дистиллиро- 
ванной воде и доводят до метки в мерной колбе на Ёл. 25 мл 
раствора помещают в мерную колбу на 950 мл, доводят до-метки 
дистиллированной водой и тщательно перемешивают. — :- 
-^ 2. Раствор молибденовокислого аммония: > 
— а) 25 г молибденовокислого аммония растворяют в 300 мл 
воды; 6) 75 мл концентрированной серной кислоты прибавляют 
к 125 мл воды. Растворы «а» и «б» смешивают. 

3. Гидрохинон, 2%-ный раствор. 

4. Сульфит натрия, 20%-ный раствор. 






















ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ _ В 
МЕТОДОМ 


р 


(Методика Левицкого в модификации 
А. Т. Усовича) - 


Принцип метода. При сухом озолении кормов, при темпе- 
ратуре 500—550°, содержащаяся в них фосфорная кислота оста- 
ется в золе в виде солей различных металлов, которые перехо 
дят в раствор в результате обработки крепкой соляной кислотой. 

Определение основано на том, что при взаимодействии фос- 
форной кислоты с молибденовокислым аммонием в присутствии 
сильного восстановителя—хлористого олова—образуется комп- 
лексное соединение голубого цвета. Интенсивность окраски про- 
порциональна содержанию в растворе фосфорной кислоты, - 

Ход анализа. 1. В фарфоровом тигле на аналитических весах 
отвешивают | г сухого корма и озоляют в муфельной печипри’ 
450—500° (темно-красное каление печи). - Е. 

2. Золу растворяют в 10 мл 25%-ной соляной кислоты при _ 
нагревании и помешивании стеклянной палочкой. Раствор пере-_ 
носят в мерную колбу на 250 мл, тигель споласкивают 4—5 раз 
дистиллированной водой и сливают в мерную колбу, после чего. 
раствор в колбе доводят до метки водой и тщательно перемеши- 
вают. ри 

3. Пипеткой берут 5 мл раствора в мерную колбу на 100 мл, 
прибавляют примерно на 3/1 объема воды, взбалтывают, добав- 


ляют 2,5 мл сульфат-молибденового раствора и снова переме- 
шиваяот. ва < 





4. К раствору прибавляют 7 капель р ного ра В ори 

стого олова, перемешивают, доводят ооъем И ь дой, 
тщательно встряхивают и оставляют ты на минут, появ- 
лубое или синее окрашивание. 
Е Бпллескую плотность и ова измеряют на фотоэлект- 
роколориметре ФЭК-М (или ФЭКН-57) с применением красного 
светофильтра и затем при помощи калибровочной кривои рас- 
считывают содержание фосфора, в г/кг, в пробе корма. 

Построение калибровочной кривой. Стандартным является 
раствор однозамещенного фосфата калия КН»РО;, в | мл кото- 
рого содержится 0,005 мг фосфора. 

1. Берут 6 мерных колб на 100 мл, нумеруют их по поряд- 
ку и в каждую из них вносят из бюретки определенные количе- 
ства мл стандартного раствора, указанные в таблице: 


` 














Номера мерных колб на 100 мл | 1 





Количество миллилитров стандарт- 
ного раствора 2 8 14 20 |26 
Количество миллиграммов фосфора 
в 1000 мл Сх 0,005 0,01 10,04 | 0,07 | 0,10 т 











2. В колбы доливают дистиллированную воду до 75—80 мл, 
после чего раствор перемешивают. * 

3. В каждую колбу прибавляют по 2,5 мл сульфат-молибде- 
нового раствора, перемешивают, добавляют по 7 капель 1%-но- 
го раствора хлористого олова, снова перемешивают, доводят 
объем до метки водой и оставляют стоять на 10 минут. 

4. Измеряют оптическую плотность полученных растворов 
с применением красного светофильтра, имеющего область про- 
пускания 650—750 ти. 

5. Строят калибровочную кривую на миллиметровой бумаге, 
откладывая на оси ординат оптическую плотность О, а на оси 
абсцисс — количество мг фосфора в 100 мл фотометрируемого. 
раствора С ,. . : 

6. Содержание фосфора, г/кг, в пробе корма рассчитывают 
по формуле: 

50. С. 
Ср = т $ 
где С „- количество миллиграммов фосфора в 100 мл раство- 
ра, найденное по калибровочной кривой; 

т — навеска сухого корма, г; 

50 — числовой коэффициент, который получился в резуль- 
тате учета общего объема раствора и объема, взято- 
го для анализа, и пересчета данных на | кг сухого 

корма в граммах. 
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Реактивы. 1. Основной стандартный раствор однозамещен- 
ного фосфата калия. Навеску 0,4394 ег химически чистого 
* 5 
КН.РО. растворяют в дистиллированной воде и объем доводят 


до | л в мерной колбе. в 
Для получения рабочего стандартного раствора пипеткой 
берут 50 мл основного раствора и разбавляют в мерной колбе 
на1 дл. В | мл такого раствора содержится 0,005 мг фосфора. 
2. Соляная кислота 25%-ная. 635 мл соляной кислоты уд. 
веса 1,19 доводят водой до [ л. = 
3. Сульфат-молибденовый раствор. Смешивают равные объ- 
емы профильтрованного 10% -ного раствора молибденовокислого 
аммония и концентрированной серной кислоты (уд. вес 1,84). 
4. Хлористое олово, 1%-ный раствор. 0,25 г мелко раздроб- 
ленного металлического. олова аналитической квалификации по- 
мещают в коническую колбу, на которой отмечен объем 25 мл, 
приливают 5 мл НС! (уд. вес 1,19) и 2 капли 10%}-ного раствора 
Си$О. -5Н2О. Колбу закрывают пробкой с клапаном Бунзена и 
нагревают на песчаной бане до растворения олова. После ох- 
лаждения раствор доводят до 25, мл дистиллированной водой, 
переливают в оранжевую склянку с притертой стеклянной проб- 
кой и сохраняют на холоду в темном месте. Раствор может со- 
храняться 4—5 дней. 
5. Сернокислая медь (медный купорос), 10%-ный раствор. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА В КОРМАХ, ОРГАНАХ 
И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ 
МЕТОДОМ (по А. Т. Усовичу) г 


Принцип метода. При взаимодействии фосфорной кисло- 
ты с молибденовокислым аммонием получается фосфорномолиб- 
деновая кислота НР (Мо›Оз) в], которая при действии восстано- 
вителей образует окрашенные в синий цвет соединения. Опги- 
ческая плотность полученных растворов пропорциональна 2г0- 
держанию фосфора. 

По измеренной на фотоколориметре оптической плотности 
полученных растворов (с применением красного светофильтра, 
1. = 650 ммк) с помощью калибровочной кривой рассчитывают 
содержание фосфора в исследуемой пробе. 

° Ход анализа. 1. В муфельной печи озоляют в фарфоро- 
вом тигле | г сухой пробы исследуемого материала при 450— 
550°до получения серой или светло-серой золы. 

2. Золу растворяют в 6 мл 25Ф.-ной соляной кислоты, ра- 
створ (без фильтрования) переносят в мерную колбу на 250 мл, 
доводят до метки дистиллированной водой и тщательно пере- 
мешивают. 

3. После отстаивания отмеривают пипеткой 10 мл раствора 
в мерную колбу на 100 мл, приливают 30—40 мл дистиллиро- 
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= атем послелов 2. добавля- 
ванной воды и перемешивают. Затем последоватина Е 
ют 9 мл раствора молибденовокислого аммония и 2 мл 2% -ного 
аствора гидрохинона. Е : с 

ь 4 ее 5 минут прибавляют 2 мл 20%-ного раствора суль- 
фита натрия, перемешивают, доводят до метки дистиллирован- 
ной водой и снова перемешивают. = 

5. По истечении 15 минут измеряют оптическую плотность В 
на фотоколориметре в кювете с расстоянием между рабочими 
гранями 10 мм, применяя красный светофильтр (А=650— 
700 ммк). Затем на калибровочной кривой находят содержание 
фосфора (в г/кг) в исследуемой пробе. 

Для пересчета на натуральную влажность и опреде- 

—х 
ления умножают на коэффициент пересчета Кг == — 
где х— процент влаги, . : 

Построение калибровочной кривой. Для построе- 
ния калибровочной кривой берут 6 мерных колб на 100 мл ив 
каждую из них вносят определенный объем рабочего стандарт- 
ного раствора (0,05 меР/мл), руководствуясь таблицей: 

5 6 








Номера мерных колб на 100 мл 











Количество миллилитров рабочего 


стандартного раствора 1 2 4 6 8 10 
Содержание фосфора в г/кг в су- |. : - 
хой пробе : 1,25 | 2,50 |5,0| 7,50 | 10,0! 12,50 


+ 





Во все колбы доливают дистиллированной воды до объема 
50—60 мл, 2 мл раствора молибденовокислого аммония, 2 мл 
2%-ного раствора гидрохинона. Через пять минут прибавляют 
но 2 мл 20%:-ного сульфита, доводят до метки дистиллирован- 
ной водой, перемешивают и через 15 минут измеряют оптиче- 
<кую плотность полученных растворов. Затем на миллиметро- 
вой бумаге строят калибровочный график, откладывая на оси 
ординат значения оптической плотности Р, а на оси абсцисс — 
отвечающие им концентрации фосфора в г/кг (последняя строка 
таблицы). - : = ь 

Рекомендуется следующий масштаб: 0,01 р соответствует 
4 мм по оси ординат и 0,1 гР/кг — 2 мм по оси абсцисс. 

Реактивы: 1. Основной стандартный раствор однозаме- 
щенного фосфата калия КН.РО,; : 4,3940 г реактива марки 
«х. ч.» растворяют в мерной колбе на | литр в 0,18 н НС]. В 
сдном миллилитре раствора содержится | мг фосфора, 

2. Рабочий стандартный раствор: 25 мл основного раствора 
разбавляют 0,18 н НС! в мерной колбе на 500 мл. | мл раство- 


ра содержит 0,05 мг фосфора. Этот раствор используют при пс- 
строении калибровочной кривой. 
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3. Раствор молибденовокислого аммония (марки «х. ч.>); 
а) 25 г молибденовокислого аммония растворяют в 300 мл 
дистизлированной воды; 6) 75 мл `концентрированной серной 
кислоты (уд. вес 1,34) марки «х. ч.» осторожно вливают в 
125 мл дистиллированной воды. Растворы (а) и (6) смешивают 
и применяют после отстаивания. 

4. Гидрохинон, 2%-ный раствор: к 2 г гидрохинона прибав- 
ляют 98 мл дистиллированной воды и | каплю концентрирован- 
ной серной кислоты. Раствор неустойчив, сохраняется 2—3 дня 
{в оранжевой склянке). — : 

5. Сульфит натрия, 20%-ный раствор: к 20 2 безводного 
реактива прибавляют 80 мл дистиллированной воды. Сохраня- 
ется 5—6 дней (в оранжевой склянке). ЕЯ 
— 6. Соляная кислота НС! 25%-ная: 635 мл концентрирован- 
ной НСТ (уд. вес 1,19) помещают в мерную колбу на 1 литр и’. 
доводят до метки дистиллированной Бодои. 

7. Соляная числота, 0,18 н: 15 мл концентрированной НС! 
(уд. вес 1,19) разбавляют дистиллированной водой в мерной 
колбе на 1 литр. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЛЬЦИЯ ОБЪЕМНЫМ МЕТОДОМ 


Принцип метода. В определенном объеме солянокислого. 
раствора, полученного после сухого озоления пробы, нейтрализо- 
ванного и подкисленного затем уксусной кислотой, кальций 
осаждают насыщенным раствором щавелевокислого аммония. 
Осадок оксалата кальция отмывают от примесей и избытка’ 
осадителя и растворяют в горячей 10%-ной серной кислоте. — 
Выделившуюся при этом щавелевую кислоту оттитровывают — 
раствором. перманганата калия, по количеству которого сч 
тывают содержание кальция в пробе корма. ны ее 

Ход анализа. 1. В стакан или коническую колбу на 250 мл — 
пипеткой берут 25 мл раствора, полученного после растворения — 
золы, прибавляют 3 капли индикатора метилрота и нейтрали-_ 
зуют раствор 10%-ным аммиаком до перехода розовой окрас-_ 
ки в желтую, затем раствор вновь подкисляют 10% -ной уксус- 
ной кислотой до появления розовой окраски. 

2. Раствор нагревают до кипения и прибавляют 95 мл горя- 
чего насыщенного 4%-ного раствора оксалата аммония. Для. 
полноты осаждения раствор оставляют стоять на ночь. 

3. Осадок кальция фильтруют через беззольный фильтр 
«синяя лента» и промывают водой до удаления следов иона 
хлора. После 5—6 промываний под воронку подставляют про- 
бирку и собирают 1—2 мл промывных вод, затем добавляют 
1 каплю 1%-ного раствора азотнокислого серебра, подкислен- 


ного НМО.. Отсутствие мути указывает на окончание промыва._ 
тия, . — 
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4. Фильтр с осадком помещают в ту колбу, где проводилось 
осаждение, и растворяют осадок кальция в 15 мл 10%-ной сер- 
ной кислоты (предварительно нагретой). Воронку споласкивают 
небольшим количеством воды и сливают в колбу, в которой на- 
ходится фильтр. Е 

5. Раствор нагревают до 70—80” и титруют 0,05 н раствором 
КМпО; до слабо-розовой окраски, не исчезающей в течение 
1 минуты. 

6. Содержание кальция, г/кг, во взятой для анализа пробе 
рассчитывают по формуле: 
а.-К-0,001 . 250 . 1000 
25`. т - 




















Хх — 












где а— количество миллилитров 0,05 н раствора КМнО,, . из- 
расходованного на титрование; 


осадок 








К — поправка к титру для раствора перманганата КМпО.; и 
250 — общий объем раствора, полученного после растворс- кальц 
ния золы; Е так Же, 





25 — объем раствора, взятый для анализа; 
0,001 — коэффициент пересчета на кальций: [мл 0,05 н раст- 
вора КМпО;. соответствует 0,001 г кальция: : 
11 — навеска корма, г. 
„Реактивы. 10%-ный раствор соляной кислоты; 10%:-ный раст- 
‚ вор серной кислоты; 10%-ный раствор аммиака; 10%-ный расг- 
вор уксусной кислоты; насыщенный, 4%-ный раствор щавелево- 
кислого аммония (оксалата аммония); 0,05 н раствор перман- 
ганата калия КМпО.. з 








ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА, КАЛЬЦИЯ И МАГНИЯ 
В КОСТЯХ 
(метод сухого озоления) 







Взятие средней пробы кости. Кость освобождают от мыши 
и сухожилий, взвешивают. Затем ее продольно распиливают, 
трубчатую кость — по всей длине, отпиливая головки (губча- 
тая часть). Каждую из трех частей (2 головки и трубчатая 
часть) распиливают на 4 части. 

Для исследования берут примерно '/1 часть трубчатой кости, 
по 1/1 части от веса головок кости. Если кости крупные, пробы 
делят на. две или четыре равные части, 

Для сжигания берут среднюю навеску кости 15—20 2и поме- 
щают в прокаленный и взвешенный большой тигель. Сначала 
кость обугливают на электроплитке с асбестовой сеткой или в 
колбонагревателе до тех пор, пока она не перестанет ДымМиТЬ. 
После этого тигель помещают в муфельную печь и прока 
при темно-красном' калении 1,5—2 часа. 

Зола после сжигания кости должна быть светло-серого или 
белого цвета, без примеси частиц угля. 











ливают 
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Структура костной ткани сохраняется, но она становится 


рассыпчатой. После остывания тигель переносят в эксикатор, а 
затем взвешивают на аналитических весах и определяют вес 
зольного остатка. После этого его измельчают в однородную 
массу в фарфоровой ступке и переносят в бумажный пакет для 
хранения. Пакеты с золой хранят в эксикаторе или в стеклян- 
ных банках с притертой пробкой. 

Для исследования минеральных веществ в костях берут око- 
ло | г их зольного остатка, взвешенного на аналитических весах 
в прокаленном и заранее взвешенном тигле. 

Навеску растворяют в 19 мл 25% -ного раствора" НС! при по- 
мешивании стеклянной палочкой. Затем содержимое тигля пе- 
реносят в мерную колбу на 250 мл, тигель 4—5 раз споласкива- 
от и сливают в колбу. Объем в колбе доводят водой до метки. 

Содержимое колбы хорошо перемешивают и, когда осядег 
осадок на дно колбы, можно определять в пробе содержание 
кальция, фосфора, магния и других макро- и микроэлементов 
так же, как при анализе кормов и кала. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАГНИЯ ОБЪЕМНЫМ МЕТОДОМ 


Принцип метода. В фильтрате после осаждения кальция, 
подкисленном соляной кислотой, магний, осаждают двухзаме- 
щенным фосфатом натрия в аммиачной среде. Осадок отмывают 
от примесей, избытка осадителя и растворяют в 0,1 н растворе 
соляной кислоты. После этого избыток кислоты оттитровывают 
0,1 н раствором. МаОН и по разности рассчитывают содержание 
магния в пробе корма. 

Ход анализа. 1. Фильтрат и промывные воды? (в колбе на 
250 мл) после отделения кальция выпаривают до объема 
100 мл, если это необходимо. Е 

2. Раствор подкисляют 10% -ной соляной кислотой по каплям 
с применением индикатора — 1%-ного спиртового раствора ме- 
тилрота до появления розовой окраски, 

3. К раствору для осаждения магния прибавляют 15 мл 
10%-ного раствора двухзамещенного фосфорнокислого нат- 
рия — Ма›НРО; и 10%-ного раствора аммиака в количестве, 
равном '/з общего объема (на 100 мл раствора добавляется 
35 мл раствора аммиака). 

4. Смесь перемешивают и оставляют до следующего дня, 
чтобы полностью осадить магний. 

5. Раствор фильтруют через беззольный фильтр «синяя лен- 
та» или обработанный кипящей дистиллированной водой фильтр 
«белая лента», не взмучивая осадка в колбе. : 

6. Осадок магния промывают 2,5$-ным раствором аммиака 
(методом декантации) так же, как описано фильтрование при 
определении кальция, и раствор сливают на фильтр, не допуская 


перенесения осадка. 





7. Промывают до исчезновения мути, что ‚пролеввея 
1%-вому водному раствору азотнокнслого серебра: в пробирк 
с раствором А&МОз вносят несколько кап ль из ВОрОНЕЙ ес: 
при этом раствор становится мутным, промывание продолжают. 

8. После промывания воронку с фильтром помещают в 
колбу, где производилось осаждение магния. - 

9. Колбу вместе с фильтром переносят в сушильный шкаф 
и сушат при 50—60° в течение 1,5 часа до удаления запаха ам- 
миака из колбы и фильтра. 

10. После высушивания воронку удаляют, а фильтр с осад- 
ком помещают в колбу, в которой производилось осаждение 
магния и растворяют в 25 мл 0,1 н раствора соляной кислоты. 

ПП. Осадок растворяют при тщательном перемешивании, а 
затем прибавляют 3 капли метилоранжа и избыток оттитровы- 
вают 0,1 н раствором едкого натра до перехода розовой окраски 
в желтую. 

Содержание магния, г/кг, сухого вещества рассчитывают 
по формуле: : ь - 

(аК.—вК») . 0,001216 - У, - 1000 
т: Из 


= о 
а— количество миллилитров 0,1 н НС|, взятое для 
растворения осадка магния; 
в — количество 0,1 н МаОН, израсходованное на тит- 
рование избытка 0,1 н НС!; 
К; и К2 — поправочные коэффициенты для 0,1 н НСГи 0,1 н 
МаоН; : 
У, — объем раствора золы, мл; 
У› — объем, взятый для анализа, Мл; 
т— навеска воздушно-сухого корма, г; : 
0,001216 — означает следующее: 1 мл 0,1 н НС! соответет- 
вует 0,001216 г магния. : 
Если в формулу подставить числовые значения объемов и 
объединить числовые коэффициенты, можно получить более 
удобную для расчетов рабочую формулу: 


рее (аК; — вК») - 0,001216 - 250 : 1000 — 12,16(а\—вК,)} В 


25. т т г/кг. - 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХЛОРА (по методу Фольгарда) 


Принцип. метода состоит в минерализации исследуемого кор- 
ма в присутствии избытка азотнокислого серебра, которое обра- 
зует с хлористыми солями нерастворимое хлористое серебро. 


Мас!-+-АМО: =АбС!+МамО: 


Не вошедшее в реакцию азотнокислое серебро оттитровыва- 
ется обратно роданистым аммонием или роданистым калием в 
присутствии железо-аммиачных квасцов как индикатора. 

Роданистый калий реагирует с окисным железом только по- 
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сле осаждения всего избытка серебра и образует окрашенное в 
красный цвет соединение. 
АзМОз-+КС№5=А 
6КСМ$ -- Ее>($0.);=2Ре(СМ$). +3К›5О. 

По разности между первоначально прилитым количеством 
АсМО: и его избытком, оттитрованны твором роданистого 
калия, находят количество АЭМО,, 1 ходованное на образо- 
вание осадка АзСЬ, откуда вычисляют количество хлора. 

Ход определения. К_ 3—3 г корма прибавляют 15—20 мл 
концентрированной азотной кислоты уд. веса 1,40: и 25-мл 0,05 н 
раствора азотнокислого серебра. Смесь кипятят 10-минут, от- 
фильтровывают нерастворившийся осадок и промывают водой 
до исчезновения в промывных водах реакции на серебро с со- 



























< ляной кислотой. Фильтрат, содержащий избыток азотнокислого 
о серебра, оттитровывают на холоду 0,05 н раствором роданисто- 
ют го аммония в присутствии 2—3 мл насыщенного раствора же- 
лезо-аммиачных квасцов. 
Содержание хлора в процентах рассчитывают по формуле: 
я (аКт—вК») : 0.00177 . 100 Е 
ХЕ = : р 
ля а— количество мл 0,05 н АёМО., взятое для осажде- 
: ния хлора; 
о в — количество мл 0,05 н раствора роданистого ам- 
мония, израсходованное на титрование избытка 
Я 0,05 н АМОз; 





0,00177 — коэффициент для пересчета на хлор (1 мл 
0,05 н АЗМОз соответствует 0,00177 г хлора); 
К: и К› — поправка к титру для 0,05 н АсМОз и 0,05 н 
МН.СМ$; 
т — навеска воздушно-сухого корма, г.. 









ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАГНИЯ ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ 
МЕТОДОМ С ПОМОЩЬЮ ТИТАНОВОГО ЖЕЛТОГО 


Принцип метода. Определение основано на том, что при 
взаимодействии красителя титанового желтого с ионами магния 
образуется адсорбционное соединение, красного цвета, интен- 
сивность которого пропорциональна содержанию магния в ра- 
створе. Оптическую плотность окрашенного раствора измеряют ; 
на фотоколориметре с применением зеленого светофильтра ) 

| 












(540 ть) и с помощью калибровочной кривой находят содержа- 


ние магния в исследуемой пробе. : 

Ход анализа. 1. В мерную колбу на 100 мл пипеткой берут 
10 мл раствора, полученного после сухого озоления пробы 
корма. Е 

2. Мерным цилиндром приливают 70 мл дистиллированной } 
зоды и перемешивают раствор. | 
205 ` 













3. Пипеткой к раствору прибавляют 2 мл рее титаново- 
то желтого, мерным` цилиндром добавляют 5 мл 1 н раствора 

‹ тра и снова перемешивают. г 
ТВ Раство в колбе А до метки водой, тщательно пе- 
ремешивают и через 5—6 минут измеряют итиЗескую плот- 
ность Р на фотоколориметре, пользуясь зеленым светофильтром 
с эффективной длиной волны А, равной 540 ти. = 

5. На калибровочной кривой по величине оптической плот- 
ности находят содержание магния в 100 мл фотометрируемого 
раствора. „ | 

6. Содержание магния, г/кг сухого корма, рассчитывают 
по формуле: 
55 С; 


т С 


Смё = 


тде См; содержание магния в 100 мл раствора, подготовлен- 
ного для фотоколориметрирования; 
т — навеска сухого корма, г. 

Построение калибровочной кривой. Стандартным является 
раствор М&$Ол : Н»О, в 1. мл которого содержится 0,01 мг маг- 
НИЯ. 

В 5 мерных колб на 100 мл вносят определенные  количе- 
ства миллилитров стандартного раствора по таблице: 





Номера мерных колб на 100 мл 1 | 2 





Количество миллилитров” стандартного 


раствора 2 4 8 16 24 
Содержание Ма в 100 мл, мг 0,02| 0,04 | 0,08 | 0,16 0,24 
О 





Объем каждого раствора дополняют до 70 мл дистиллиро- 
ванной водой, а затем последовательно прибавляют 0,4 мл 
25%-ной соляной кислоты, 2 мл раствора титанового желтого 
и 5 мл едкого натра.' После каждого прибавления раствор пе- 
ремешивают и лишь затем приливают следующий реактив. 
Растворы в колбах доливают до метки водой, тщательно пере- 
меширают и через 5—6 минут измеряют оптическую плотность 
каждого раствора с зеленым светофильтром. Затем строят ка- 
лиоровочную кривую, откладывая на оси ординат оптическую 


плотность О, а на оси абсцисс — содержание магния в 100 мл 
раствора. 


Реактивы. 1. Титановый желтый, 
красителя растворяют в воде 
мерной колбе на 100 мл. 

2. Соляная кислота, 254ф-ная: 635 мл концентрированой 


НС! марки «х. ч.» вносят в мерную колбу на |1 ли доводят до 
метки дистиллированной водой. 


0,1%-ный раствор: 0,1 


› которую добавляют до метки в 

































3. Натр едкий, ! н: 40 г МаОН марки «х. ч.» растворяют в 
дистиллированной воде и доливают до метки в мерной колбе 
на | /. > 

4. Основной стандартный раствор магния: 1,0135 г Ме5О, - 
- 7Н2О квалификации «х. ч.» растворяют в мерной колбе на 1 д: 


| мл раствора содержит 0,1 мг магния. 
5. Рабочий стандартный раствор: 100 мл основного раствора 
разбавляют до | л в мерной колбе. | мл раствора содержит 


0,01 мг магния, 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ СЕРЫ (по Бенедикту-Денису) 


Принцип метода заключается в том, что при окислении орга- 
нической части корма раствором смеси солей хлористого натрия, 
азотнокислого аммония ‘и азотнокислой меди все содержащиеся 
в нем соединения серы переходят в сернокислые соли, которые 
затем осаждаются хлористым барием. 


№250. --ВаСь=ВаЗ О. +2МаС! 


Ход анализа. Навеску вещества около | г тщательно сме: 
шивают в тигле с 15 мл реактива Бенедикта (100 г хлористого 
натрия, 100 г азотнокислого аммония и 250 г азотнокислой ме- 
ди в литре дистиллированной воды). 

Тигель постепенно нагревают в сушильном шкафу до 160— 
180°. Корочки, образующиеся на стенках тигля, сбрасывают 
стеклянной палочкой в жидкую часть. После высушивания ти- 
гель с осадком прокаливают в муфеле 30 минут. Озоление, со- 
провождающееся выделением бурных паров, надо вести осто- 
рожно, чтобы вещество не выбрасывалось. . 

После озоления остаток растворяют в 30 мл 5% -ного раст- 
вора соляной кислоты. Тигель нагревают на электроплитке или 
песчаной бане до тех пор, пока все черные частички не раство- 
рятся, после чего фильтруют через маленький фильтр и промы- 
вают водой фильтр несколько раз. Фильтрат нагревают до ки- 
пения (объем жидкости не более 240—300 мл) и приливают 
50 мл 1%-ного раствора хлористого бария, также нагретого до 
кипения. 

Перемешивают, дают осадку постоять в теплом месте не ме- 
нее 12 часов и отфильтровывают сернокислый барий через плот- 
ный фильтр. Осадок промывают сначала 4 раза, а потом на 
фильтре до исчезновения в промывных водах реакции на барий 
(проба с Н›$50.). Фильтр с осадком сернокислого бария Вы 
шивают, прокаливают до постоянного веса, взвешивают и нахо- 
дят вес осадка Ва$О.. Он находится по разности между весом 

7 енным осадком и весом пустого тигля. 
ще серы в процентах рассчитывают по формуле: 


а: 0,1374 - 100 
А А, 


т 


к. 





‹ $0, 2 
а — вес осадка Ваз О», 2; 
-: 0.1374 — коэффициент для пересчета веса осадка Ва$О; 
’ 
на серу; 
т— навеска воздушно-сухого вещества, <. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА В КОРМАХ, ОРГАНАХ, ТКАНЯХ 
И СЫВОРОТКЕ КРОВИ ЖИВОТНЫХ - 
ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ 


(по А. Т. Усовичу) 


Принцип метода. К определенному объему раствора, полу- 
ченного после сухого озоления биологических материалов, при- 
бавляют роданистый аммоний. При этом раствор приобретает 
красную окраску: образуется комплексный роданид трехвалент- 
ного железа. Интенсивность окраски зависит от содержания 
железа в растворе. Так как определение проводится в соляно- 
кислой среде, то для того чтобы избежать ослабления окраски, 
применяют избыток роданистого аммония. 

Методика требует обязательного перевода железа в трехва- 
лентную форму, что достигается обработкой раствора золы 
30%-ной перекисью водорода. Техника сухого озоления проб и 
получения раствора золы описана в разделе «Нодготовка проб 
биологических материалов к определению некоторых микроэле- 
ментов (железа, меди и цинка) полярографическим методом» 

Методика отличается простотой выполнения анализов и вы- 
сокой производительностью. За рабочий день (6 часов) можно 
выполнить 50—60 определений в подготовленных растворах зо- 
лы биологических материалов. - 

Ход анализа. 1. Микропинеткой берут 1 мл солянокислого 
раствора золы, прибавляют 1 мл 5%-ного раствора роданистого 
аммония и перемешивают. 

2. Раствор переливают в кювету фотоколориметра с расето- 
янием между гранями 5 мм (емкость 2 мл) 


и сразу же измеря* 
ют оптическую плотность раствора ДР с применением синего 
светофильтра. 


3. По калибровочной кривой находят количество мил 


мов железа в 100 мл. раствора (величину Сх), а затем 
тывают содержание железа в исследуемых материалах по 
формулам. 


. Для кормов, органов и тканей животных: 


Е 10-С;-У.. 1, 
т- И: ы 


лиграм» 
рассчи- 


где Х — содержание железа, ме в | ка сухого вещества: 
У, — объем раствора золы, взятый для определения: 

У объем фотоколориметрируемого раствора; - 

У; — общий объем солянокислого раствора золы; 








т— навеска воздушно-сухой пробы корма, органа или 
ткан! вотного, 2; 
10 — коэффициент, полученный в результате деления 1000 г 
на объем стандартного раствора (100 мл). 
Б. Для сыворотки крови животных: 








я 


где Х — содержание железа в пробе сыворотки, крови, ме%; 

У, — объем раствора золы, взятый для определения; 

У> — объем сыворотки крови, взятый для сухого озоления: 

Уз — объем фотоколориметрируемого раствора; 

У. — общий объем солянокислого раствора золы. 

В связи с тем, что определения проводятся по единой схеме 
с одними и теми же величинами, можно после подстановки чис- 
ловых значений получить удобные для расчетов рабочие 
формулы. 

А. Для кормов, органов и тканей животных: 


Х=100ЖС, мг/кг. 
Б. Для сыворотки крови животных: 
А=5С; ма% 


Построение калибровочной кривой. 1. Берут 12 мерных колб 
на 100 мли в каждую из них вносят 30 мл дистиллированной 
воды, 10 мл 25%-ного раствора роданистого аммония. 

2. После этого в колбы (из бюретки) прибавляют опреде- 
ленные количества миллилитров рабочего стандартного раст- 
вора (с содержанием 0,01 мг железа в 1 мл), руководствуясь 
следующей таблицей: : 
















Номера мерных | Количество милли. _ Количество милли- 
колб р ыы ‘ил ров рабочего стан- граммов железа. 
дартного раствора в 100 мл Сх 


0,004 
0'008 
0,012 
0,016 
0,020 
0’040 
0,060 
0,050 
0'100 
0,200 
0,400 
0,600 


Ч © бл > сов „= 
ое 


ео вьь 


оз ьь 


7 
8 
9 
0, 
1 
2 


© > № — 
=> <> 


1 
1 
1 


3. Колбы доливают до метки дистиллированной водой и 
сразу же измеряют оптическую плотность раствора на фотоко- 
пориметре в кювете с расстоянием между гранями 5 мм, приме- 
няя синий светофильтр. 
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4. На миллиметровой бумаге строят калибровочную кривую, 
откладывая в определенном масштабе на оса о" оптиче- 
скую плотность Р, а на оси абсцисс — КОЛИ миллиграм- 
мов железа в 100 мл раствора, т. е. величину СХ. к 
Реактивы. 1. Соляная кислота концентрированная марки 
«х. ч.», очищенная от примесей железа перегонкой. Простой спо- 
соб холодной перегонки НС! описан на стр. а При этом. по- 
лучается 25%-ная НС!. Для пересчета объема 37,2 оной на 
254 -ную кислоту объем последней следует умножить на 


37,0 - 
95— = 1,49. 





= ^т т г ОР 0/ г . 
2. Аммоний роданистый МН4СМ$ («х. ч.»), 25% -ный раствор: 
к 25 г МН.СМ№5 прибавляют 75 мл дистиллированной воды. 
3. Аммоний роданистый МН4С№, 5%-ный раствор: к бе 
прибавляют 95 мл воды. 


4. Стандартный раствор  железо-аммонийных  квасцов 
(МН) 2504 - Ее ($04)з - 24Н.О. 


А. Основной раствор. На аналитических весах отве- 
шивают 1,7268 г железо-аммонийных квасцов. Берут мерную 
колбу на | л, вливают в нее 100—150 мл дистиллированной 
воды, 8,33 мл концентрированной НС! уд. вес 1,19 (37,2% -ная 
НС) и вносят навеску. После растворения навески прибавля- 
ют до метки воду и хорошо перемешивают. 


Б. Рабочий стандартный раствор. 50 мл основно- 
го раствора (отмеривают пипеткой или бюреткой) вносят в 
мерную колбу на 1 л, прибавляют 7,8 мл концентрированной 


соляной кислоты уд. веса 1,19 и доводят до метки водой. 1 мл 
раствора содержит 0,01 мг железа. 


Если железо-аммонийных квасцов нет, то стандартный раст- 


вор можно приготовить из сернокислого закисного железа 
ГебО;1 - 7Н2О марки «х. ч.». 


А. Основной раствор. На аналитических весах отве- 
шивают | г сернокислого железа РебО. . Но (следует брать 
невыветрившиеся голубовато-зеленые кристаллы). Навеску по- 
мещают в стакан на 100—150 мл, прибавляют 25 ‘мл дистилли- 
рованной воды, 8,3 мл концентрированной НС] и нагревают до 
растворения навески. После этого для окисления железа при- 
бавляют | мл 30%-ной перекиси водорода и снова нагревают 
до прекращения выделения пузырьков кислорода. После осты- 
вания раствор через воронку переливают в мерную колбу на 
1 л. Стакан споласкивают 4—5 раз водой и сливают в колбу 
Раствор доводят до метки водой и тщательно перемешивают. `` 

Б. Рабочий стандартный раствор. Пипеткой или 
бюреткой отмеривают 50 мл основного раствора в мерную кол- 


бу на |1, прибавляют 7,8 мл концентрированной НС|, долива- 
от до метки водой и хорошо перемешивают. 1 мл рабочего ра- 
створа содержит 0,01 мг железа. 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ МИРКОЭЛЕМЕНТОВ В КОРМАХ, 
ОРГАНАХ И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ 


Определение некоторых микроэлементов колориметрическим 


методом, разработанным в институте. биологии Латвийской. 


академии наук. 

Принцип метода. Для количественного определения микро- 
элементов в окрашенных соединениях, полученных в процессе 
анализа, используются серии стандартных эталонов в виде спе- 
циальных шкал. 

В связи с тем, что цветные шкалы, приготовленные из стан- 
дартных растворов микроэлементов, сравнительно неустойчивы, 
вместо них пользуются имитирующими шкалами из растворов 
окрашенных минеральных солей. 


ПРИГОТОВЛЕНИЕ ШКАЛ ИЗ ЦВЕТНЫХ РАСТВОРОВ 
МИНЕРАЛЬНЫХ СОЛЕЙ. 


Медь. Шкала для определения Си готовится из следующих 
растворов. 

1) 20 г Сц$0: -5Н2О растворяют и доводят водой до 100 мл; 

2) 9,5 г Со$О:7Н5О растворяют и доводят водой до 100 мл: 

3) 0,1 г К›СгзО; растворяют и доводят водой до 100 мл. 

Определенное количество этих исходных растворов (табл. 1) 
наливают в серию одинаковых пробирок (диаметром 15 мм), 
доливают водой до 10 мл, взбалтывают и хорошо закрывают 
пробками. 


Таблица 1 
Количество исходных растворов минеральных солей (мл) 
для приготовления шкалы _ р 





. 








Нумерация шкалы 























Растворы | —_ 
| 
| | 
1 7,0 | 6,2 | 5,4 | 46 | 38 | 30| 22 
2 (0 о #7. 2,2 р 3,2 3,7 
З 2,0 15 1,4 1,1 0,8 0,5 0,2 
Сиу/мл | 0,0 | 0,1 | 0,2 | 0,3 0,4 | 0,5 | 0,6 | 


| | 


Цинк. Шкалу для определения цинка готовят аналогичным 
образом из тех же растворов, что и для меди (табл. 2). 
Марганец. Шкала для определения марганца готовится из 


следующих реактивов: 
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чет 





Таблица ®# 





о исходных растворов минеральных солей (мл) 

















сы для приготовления шкалы 
х Нумерация шкалы 
: Растворы = | 

| 0 1 2 3 4 5 6 
я 
‚0 6,3 5,6 | 4,9 4,2 3,5 2,3 
ь 07 РЗ | 19| 2.51 31 | 3,7 | 4,3 
3 20 | 16 | 12 | 08 | 04| 02| 0,0 
Ро 1/мл 0,0 |. | 0,1 | св) 0,2 с. 0,3 





1) 200 г НРО: растворяют в 120 мл дистиллированной во- 
-ды при нагревании, часто помешивая. Затем раствор кипятят 
3 минуты, охлаждают и доводят водой до 145 мл; = 

_2) 1,0 г Со$0:7Н2О и 0,30 г Си$О..НзО растворяют в 
15 мл воды, добавляют 70 мл раствора метафосфорной кислоты 
(1), кипятят 3 минуты и после охлаждения доводят водой до 
0 мл. - 

Исходные растворы смешивают в пробирках (диаметром 
15 мм) в следующих количествах (табл. 3) 5 


: Таблица 3 
Количество исходных растворов (мл) для приготовления шкалы 


Е Е 





Нумерация шкалы 














Растворы 
7 | 8 
1 9,5 | 9,0] 80| 7,0 | 6,0 | 5,0] 40| 30| 20| 10 
г 0,5 1,0 2,0: 3-0 4,0 | 5,0 6,0 7,0 8,0 | 90 
Мп 1/мл | 0,5 о 2,0 3,0 | 4,0 | 5,01 6,0 | 7.0 | 8,0 | 9,0 
| , 





Смесь растворов в проб 
крывают пробками. Из-за б 


стоянии, при : 
— вужно подогревать, ‚› при приготовлении шкалы их 
о. 








Бор. Шкала для определения бора также готовится из раст 
воров минеральных солей в метафосфорной кислоте. Необходи- 
мы следующие растворы: 

1) 200 г НРО; растворяют в 120 мл воды и далее поступа- 
ют так же, как и при приготовлении шкалы для определения 
марганца; й 

2) 7,0 г Си$О: - 5Н2О. растворяют в 15 мл воды, добавляют 
75 мл раствора метафосфорной кислоты (1), кипятят 3 минуты 
и после охлаждения доводят водой до; 75 мл; 

3) З3г С050: - 7Н2О растворяют в 15 мл воды, добавляют 
75 мл метафосфорной кислоты (1), кипятят 3 минуты и после 
охлаждения доводят раствор водой до 75 мл. 

Еще теплые растворы смешивают в определенных количе- 
ствах (табл. 4), взбалтывают, доливают водой до 10 мл и за- 
крывают пробирки пробками. 















Таблица 4 


м оти 


Количество исходных растворов минеральных солей (ил) 
для приготовления шкалы 






ВЕ не 






Нумерация шкалы 






Растворы 










| 
Кобальт. Шкала для определения кобальта готовится из } 
следующих растворов: 






1) 0,1 г К›Сг2От растворяют в дистиллированной воде и до- 
водят раствор до 100 мл; 

2) 3,8 г СоЗО. : 7Н2О растворяют в воде и доводят до 
100 мл. а 

Растворы смешивают в следующих соотношениях (табл. 5). 

Все пробирки доливают дистиллированной водой до 10 мл, | 
взбалтывают и закрывают. 

Молибден. Шкалу для определения молибдена готовят из 
следующих растворов: Е - 

в о г Ста, растворяют в дистиллированной воде и до 
водят объем до 100 мл; 
С 9) 952 Со5О: : 7Н2О растворяют в воде и объем доводят | 
до 160 мл. 








—+= 
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Таблица 5 


й (м 
Количество исходных растворов минеральных солей (мл) 
для приготовления шкалы 





| Нумерация шкалы 






































Растворы Я | о 3 4 5 6 у. 8 9 10 
1 

5 5 2,20 | 2,35 

„10 | 1.15 | 1,30 | -5 1,60 3 1,90 2 - р 

р | | бе! то |154 | 18 [2,2 | 2.6 13,0 [3,4 

Со т/мл | 0,05 | 0,1 |0.2 | 0,3 [о 0,5 [о 0,7 | | 




















Из приготовленных растворов составляют следующую смесь: 
к 10 мл первого раствора приливают 6,5 мл второго раствора и 
100 мл воды. Из этой смеси и дистиллированной воды готовят 


шкалу, как указано в таблице 6. 
Пробирки с растворами взбалтывают и тщательно закрыва- 


ют пробками. 
Таблица 6 


Количество смешанного раствора (м.л) 
и дистиллированной воды для приготовления шкалы 





Нумерация щкалы 


Растворы - 





Смесь 
Дист. Н.О 


Мо 1/мл 








При определении любого микроэлемента необходимо пред- 
зарительно проделать «холостой» анализ, чтобы учесть содер- 
жание соответствующих элементов в реактивах и химической 
посуде. При этом проделывают весь ход анализа согласно про- 
писи, только без прибавления анализируемого раствора. Очень 
важным условием является очистка реактивов от следов микро- 
элементов (способы очистки смотри ниже). Используемую при 
анализах посуду тщательно. моют раствором К>Сг2О? в кон- 
центрированной серной кислоте, затем промывают в проточной 
и несколько раз в дистиллированной воде. - 

Вода для химических анализов на микроэлементы применя- 
‘ется только дважды перегнанная: первый раз обычным спосо- 
соб, второй — с марганцовокислым калием. Аппарат для пере- 
гонки воды должен быть из невыщелачиваемого стекла Мета д- 
‘лические и резиновые части не допускаются. 
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КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕДИ 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Из фильтрата, полученного после сжигания вещества, берут 


в пробирку (диаметром 15 мм) с притертой пробкой определен- 
ное количество раствора, соответствующее 0,5 г растительного 
материала (см. стр. 222 — подготовка биологических материа- 
лов к определению некоторых микроэлементов), приливают 
2—4 мл раствора цитрата натрия, очищенного дитизоном, `и 
устанавливают реакцию рН 2,0 по универсальной индикаторной 
бумаге. Затем добавляют в пробирку 1 мл раствора дитизона в 
четыреххлористом углероде и сильно взбалтывают в течение 
полминуты. Медь, образуя дитизонат меди, экстрагируется в 
слой ССы. Полученный окрашенный слой сравнивают со стан- 
дартной шкалой. Если в вытяжке много меди и слой раствора 
дитизона имеет более интенсивный красный цвет, чем в послед- 
ней пробирке цветной шкалы, то приливают дополнительное 
количество дитизона с таким расчетом, чтобы общее количество 
этого реактива составило 2,5, 5,0 или 7,5 мл. После каждого 
добавления; дитизона пробирку энергично встряхивают и срав- 
нивают окраску со шкалой. Если и в этом случае окраска выхо- 
дит за пределы шкалы, то анализ повторяют с меньшим коли- 
чеством фильтрата. 

Когда в исследуемом растворе мало меди и при добавлении 
1 мл дитизона колориметрируемая жидкость имеет более ин- 
тенсивную зеленую окраску, чем в первой пробирке шкалы, де- 
лают повторный анализ с большим количеством фильтрата. 

Полноту экстракции дитизоната меди определяют повторным 
встряхиванием пробирки и сравнением окраски со шкалой. 
Эту операцию повторяют до прекращения изменения окраски 
дитизона. 


Приготовление реактивов для определения 
меди дитизоном 


1. Дитизон. Около 0,012 дитизона растворяют в 50 мл 
СС и фильтруют. Фильтрат переносят в делительную ворон- 
ку на 200 мл, приливают 50 мл МН4ОН (1: 20) и взбалтывают; 
при этом водный слой становится желтым, что указывает на 
щелочную реакцию. Нижний слой четыреххлористого углерода 
сливают, а водный слой 2—3 раза промывают СС!:, приливая 
его по 5—10 мл, взбалтывают и сливают нижний слой после 
разделения. Затем приливают в делительную воронку 50 мл 
четыреххлористого углерода и около 25 мл НС, пока окраска 
раствора не станет зеленои (слабокислая реакция). При взбал- 
тывании дитизон переходит в слой СС. Необходимую концент- 
рацию дитизона в растворе ССМ получают путем приливания 
по каплям очищенного концентрированного раствора дитизона 
в четыреххлористом углероде, полученном при сливании его из 
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м здрееит, + 











< < нтенсивность окраск 
делительной воронки, до тех пор, пока. на т о раски 
этого раствора не будет соответствовать ин раски 
нулевого деления стандартной шкалы. - 
_2. 1:0 н раствор НС!. 82 мл концентрированной соляной 
ее (уд. вес 1,19) разбавляют дистиллированной водой до 
К В, О 
Е. Е : 

3. Аммиак (Г : 20). Один объем 25%-ного аммиака смеши. 
вают с 20 объемами дистиллированной воды. 

4. Раствор цитрата натрия или аммония. 25 г цитрата нат- 
рия или аммония растворяют в дистиллированной воде и затем 
доливают ее до 100 мл. Раствор, как и воду, очищают раство- 
ром дитизона в СС. 


КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЦИНКА 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Из фильтрата, полученного при озолении материала, берут 
в пробирку диаметром 15 мм с притертой пробкой объем, соот- 
ветствующий 0,1 г вещества, разбавляют очищенной дистилли- 
рованной водой до 5 мл, приливают 2—4 мл комплексного бу- 
ферного раствора и взбалтывают. Очень кислые растворы перед 
прибавлением буфера нейтрализуют очищенным раствором аце- 
тата натрия до рН 2,0. Затем добавляют буферный раствор и 
устанавливают реакцию рН 5,0—5,5 по универсальной индика- 
торной бумаге, добавляют | мл раствора дитизона в СС1: и 
взбалтывают полминуты. Цинк, образуя дитизонат цинка, 
экстрагируется в слой СС, который и сравнивают со стандарт- 
ной шкалой. Если в вытяжке много нинка-и раствор дитизона 
краснее последней пробирки шкалы, то добавляют дополнитель- 
вое количество раствора дитизона и продолжают экстракцию, 
как описано при определении меди по шкале. 





Приготовление реактивов для определения цинка 


1. Раствор дитизона приготовл 


яют так же, как при определе- 
‘нии меди. 


40 г ацетата натрия и 
истиллированной воде, 


ата натрия растворяют 
атем 
вором дитизона в ССИ. —— р 
Дистиллированную воду также очищают в 
ронке раствором дитизона в СС] 
слой жидкости каждый раз сл 
продолжают до тех пор, пока зеленая окраска не будет боль- 
ше изменяться. Во время пользования очищенными реактивами 


® ним необходимо добавить немного раствора дитизона и пе 
дически взбалтывать раствор. 


делительной во- 
4 путем взбалтывания. Нижний 
ивают. Обработку ДиИТизоНоОмМ 


рио- 
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КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАРГАННА 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Фильтрат в количестве, соответствующем навеске раститель- 
ного материала в 1 г, наливают в широкогорлую колбу из-тер- 
моустойчивого стекла на 50 мл и выпаривают досуха. Сухой 
остаток растворяют в 0,5 мл концентрированной азотной киело- 
ты и 7 мл дистиллированной воды при нагревании. Затем добав- 
ляют 0,5 мл концентрированной серной кислоты, 0,3—0,5 мл 
85%-ного раствора НзРОз и 1 мл 2%-ного раствора АсМО:,. 

К подготовленному раствору 2—3 раза добавляют неболь- 
шие количества сухого персульфата калия (или аммония), все- 
го 0,6—0,9 г, нагревая после каждого добавления до кинения. 
Когда раствор приобретет неизменяющуюся розовую окраску, 
его переливают в пробирку диаметром 15 мл, доводят дистил- 
лированной водой до 10 мл и интенсивность окраски сравнива- 
ют с окраской шкалы. Если в вытяжке много марганца и интен- 
сивность окраски анализируемого раствора больше, чем в пос- 
ледней пробирке шкалы, то его разбавляют водой (в 9, Зи боль- 
ше раз) и снова сравнивают со шкалой. Для разбавления прн- 
меняют дистиллированную воду, содержащую окислитель. 

Приготовление реактивов. 1. Соли надсерной кислоты — пер- 
сульфаты — К>5>2Оз или (МНа)25>Ов (сухие). 

2. Вода с окислителем. К 100 мл дистиллированной воды 
приливают 3 мл концентрированной серной кислоты, 1 мл 
85%-ной ортофосфорной кислоты, | мл 2%-ного раствора 
А&МО:, добавляют 0,6 г персульфата аммония и кипятят до 
прекращения сильного выделения пузырьков. 


КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОБАЛЬТА 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Фильтрат в количестве, соответствующем навеске раститель- 
ного материала в 5—10 г, переносят в широкогорлую колбу из 
термостойкого стекла на 50—100 мл и вынаривают досуха. 
Остаток растворяют в 3—6 каплях концентрированной НМО, и 
5 мл дистиллированной воды. Затем к горячему раствору по 
каплям добавляют | н раствор КМпО. до слабо-розовой окрас- 
ки, около 0,3 г сухой соли лимоннокислого натрия, нагревают, 
вносят 0,3—0,5 г сухой соли ацетата натрия и доводят раствор 
до кипения. Реакцию раствора доводят до РН 5,5. 

После проверки рН исследуемого раствора добавляют 
9,5—1,0 мл или больше 0,1%-ного раствора нитрозо-Ю-соли и 
кипятят 5—10 секунд. Необходимое количество раствора нитро- 
зо-Ю-соли зависит от содержания кобальта в исследуемом раст- 
воре и определяется степенью покраснения, его во время добав- 
ления нитрозо-Р-соли. Затем к охлажденному раствору прили- 
вают 3 мл смеси НзРОл и НМ№Оз и доводят дистиллированной 
водой до 10—20 мл и большего объема с таким расчетом, что- 


217 








бы 0,5 мл 0,1%-ной нитрозо-Ю-соли приходилось на 10 мл раст- 
вора. Полученный раствор сравнивают со шкалой. 
Приготовление реактивов. 1. Нитрозо-В-соль. ‚ Растворяют 
0,1 г нитрозо-К-соли и доводят дистиллированной водой до 
100 мл. 
2. Смесь НзРО4 и НМО:: 5 частей НзРО. смешивают с одной 
частью концентрированной НМО.. 


КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ МОЛИБДЕНА 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Фильтрат в количестве, соответствующем навеске раститель- 
ного материала в 2—3 г, но не превышающем 7 мл и не содер- 
жащем больше | мл концентрированной НС1, помещают в про- 
бирку с притертой пробкой, в которой проделывают все анали- 
тические операции. > 

Если объем анализируемого раствора больше 7 мл, то филь- 
трат переносят в колбу из термостойкого стекла и выпаривают 
досуха. Сухой остаток растворяют в`1 мл концентрированной 
НО! и 5—6 мл дистиллированной воды и переносят для опреде- 
ления в пробирку. 

На каждые 10 мл раствора в пробирке или делительной 
воронке приливают | мл 10%-ного раствора КСМ$, взбалтывают, 
добавляют 1,0—1,5 мл раствора $пС]5 и снова взбалтывают до 
полного исчезновения красной окраски, вызванной роданидом 
железа. Если в растворе очень мало железа и после разбавле- 
ния КСМ$ окраска раствора светло-розовая, то необходимо пе- 
ред прибавлением $пС]5 внести 9—3 капли раствора ЕеС|з. 
После восстановления железа на каждые 100 мл раствора при- 
бавляют 0,5—1,0 мл смеси метафосфорной кислоты с 5пСЬ и 
взбалтывают. Добавление метафосфорной кислоты устраняет 
пожелтение экстракта, которое иногда наблюдается. Затем при- 
пивают изоамиловый спирт, количество которого определяется, 
исходя из следующих соображений: 

1} сначала приливают 1 мл изоамилового спирта и, если 
окраска экстракта интенсивнее последнего деления шкалы, до- 
бавляют дополнительное количество. изоамилового спирта; 

2) изоамиловый спирт частично растворяется в водном ра- 
створе, поэтому сверх вышеупомянутого количества дополни- 


тельно добавляют на каждые 10 мл раствора 0,2 мл изоамило- 
вого спирта. 


Приготовление реактивов. 1. КСМ$, 
вор. 

2. Раствор ЗпСЬ. 10 2 $1. растворяю 
рованной НС] и доводят дистиллированной водой до 100 мл. 

3. Раствор РеС|.. 5 г ЕеСЁз растворяют в дистиллированной 
воде, добавляют 5 мл концентрированной НС] и доводят водой 
до 100 мл. 


218 


10%-ный водный раст- 


тв 30 мл концентри- 





4. Изоамиловый спирт необходимо хранить в темной хоро- 
шо закрытой посуде. 

5. Смесь метафосфорной кислоты с 5пС[. 10 г НРО; раство- 
ряют в воде, приливают 5 мл раствора $пС] И.ДОВОДЯТ ВОДОЙ ДО 
100 мл. 


КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ БОРА 
ПО СТАНДАРТНОЙ ШКАЛЕ 


Золу, соответствующую 0,25—1,0 г навески растительного 
материала, растворяют в | мл раствора гипофосфита (соли 
фосфорноватистой кислоты НзРО.) и 9 мл концентрированной 
Н5$0: и тщательно перемешивают. Берут в аналитическую 
пробирку (диаметром 15 мм) с притертой пробкой 0,5, 0,2 или 
0,1 мл этого раствора, добавляют соответственно 0,5, 0,8 или 
0,9 мл раствора гипофосфита с тем, чтобы объем раствора в 
пробирке составил | мл. Затем концентрированной серной кис- 
лотой объем доводят до 10 мл. К подготовленному сернокисло- 
му раствору в пробирке добавляют раствор хинализарина из 
расчета 0,5 мл на каждые 5 мл раствора, смешивают и через 30 
минут сравнивают со стандартной шкалой. 

В случае получения окраски, выходящей за пределы шкалы, 
анализ повторяют с меньшим или большим количеством исход- 
ного раствора. 

Приготовление хинализарина: 5 мл хинализарина растворя- 
ют в 100 мл химически чистой концентрированной серной кис- 
лоты. 

Вычисление результатов анализа (пример) 

2 г растительного масла после озоления растворены в 10 мл 
подкисленной воды. Из этого раствора для определения марган- 
ца было взято 5 мл. После окисления марганца общий объем 
доведен до 20 мл, интенсивность окраски совпадает с четвертым 
делением шкалы. Следовательно, взятому количеству раствора 
соответствует навеска 


Ох аще 
в = 1,02. 


Четвертое деление шкалы при объеме раствора в 10 мл соот- 
ветствует 0,03 мг марганца, а при объеме в 20 мл -- 0,06 мг. 
Количество марганца (мг/кг) равно 


ое 60. 


Подобным образом вычисляются и другие микроэлементы, 
Приведенные нами шкалы из цветных растворов минераль- 
ных солей авторы метода рекомендуют проверять по шкалам 

стандартных растворов из самих микроэлементов. 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ МИКРОЭЛЕМЕНТОВ В КОРМАХ, 
ОРГАНАХ И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ 


В настоящее время известно, что малые количества и нич- 


тожные концентрации химических элементов могут играть боль- 


шую рольв жизненных процессах. Понимание химических и био- 
химических механизмов обмена веществ невозможно без учета 
микроэлементов как составных частей многих биологически 
активных соединений — витаминов, ферментов, гормонов и дру- 
гих сложных веществ, играющих большую роль в организмах. 

При изучении микроэлементов необходимо учитывать их 
количественное содержание в объектах биологических. исследо- 
ваний. Но содержание микроэлементов в этих объектах так ма- 
ло, что. обычные методы количественного химического анализа 
оказываются непригодными для их определения. Для этой цели 
необходимы специальные, главным образом, физико-химические, 
инструментальные методы анализа, позволяющие определять 
ничтожные следы элементов с достаточной точностью. 

Наиболее широкое распространение получили фотоколори- 

‘метрические, спектральные, спектрофотометрические и поляро- 
графические методы определения микроэлементов. Мы приво- 
дим здесь описание наиболее простых, доступных колориметри- 
ческих методик определения микроэлементов, разработанных в 
Институте биологии Академии наук Латвийской ССР и поля: 
рографические, высокопроизводительные методы определения 
некоторых микроэлементов, являющиеся результатом многолет- 
них исследований, проводимых в СибНИВИ. 

Некоторые требования при определении микроэлементов. 
Обычно применяемые в макрохимическом анализе реактивы, да- 
же квалификации «х. ч.» не соответствуют требованиям, предъ- 
являемым к ним при определении микроконцентраций, и под- 
лежат дополнительной очистке от примесей определяемых мик- 
роэлементов и других веществ, мешающих проведению анали- 
зов. Необходимо соблюдать меры предосторожности при отбо- 
ре, высушивании и измельчении проб биологических материа- 
лов. Не следует размалывать пробы мельницами с металличес- 
кими жерновами. Если же в силу ряда обстоятельств приходит- 
<я ими пользоваться, ставят контрольные опыты, результаты 
которых должны учитываться при оформлении ‘результатов 
Ее: путем введения в последние соответствующих попра- 
ВОК. 

При использовании стеклянной посуды приходится учиты- 
вать, что она содержит примеси некоторых микроэлементов. Так 
стекло «пирекс» содержит Аз, 7п, РБ, «иенское» — 7л, Мп ©. 
Ре. Лучшим для определения микроэлементов являет : Е 
вое стекло и затем стекло завода «Дружная горка». 
щее время широкое применение находит полиэтилен 
суда. 


ся кварце- 
В настоя- 
овая по- 


220 
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Фарфор с 


одержит примеси РЪ, Со, и Гп. Длительнов исноль- 


зование тиглей не рекомендуется, так как это приводит к разру- 
шению глазури и, в связи с этим, к увеличению поступления 
примесей в анализируемые пробы. 

Стеклянную посуду и приборы, используемые в определении 


микроэлемет 





тиллироване 





ян 








лотой, дистиллированной 


тов, необходимо промывать 10%-ной соляной кис- 
водой и затем споласкивать биди- 
той водой. Такая обработка обычно бывает эффек- 


твной, так как удаляет не только загрязнения, но и адсорбиро- 
ные поверхностью стекла ионы микроэлементов, заменяя их 


понами водорода. 


Обычная 


* 
дистиллированная вода часто содержит примеси 


тяжелых металлов, которые могут заметно повлиять на резуль- 
таты анализов. Поэтому в определении микроэлементов необхо- 
димо пользоваться бидистиллированной водой. 

т 





часто б 





содержание 
ходятся в ра 


тя очистки кристаллических солей (марки «ч.д. а» и сх, ч.>) 
твает достаточно однократной их перекристаллизации из 
бидистиллированной воды. При этом 


несколько уменьшается 
последних примесей микроэлементов, которые на- 
зличных количествах, в том числе и за пределами 


границ чувствительности метода анализа, или позволяют носта- 


вить контроль для введения 


поправок в данные определения. 


Однако в некоторых случаях приходится производить очист- 
ку солей от отдельных тяжелых металлов методами экстрак- 
ции, подобными тем, которые используются ‘для определения 
этих элементов. При экстракции концентрированные растворы 
солей смешивают с растворами дитизона в хлороформе или че- 
тыреххлористом углероде. При этом образуются дитизонаты ме- 
ди, цинка, кобальта и других металлов и удаляются. Диэтил- 


дитиокарбам 
ния меди из 


Концентр 


ат натрия и амиловый спирт используют для удале- 
некоторых реактивов. _ 


ированные кислоты очищают от примесей микро- 


элементов методом перегонки. Перегонка при высокой темпе- 
ратуре связана с применением перегонных аппаратов из стекла 
пирекс» с соединением отдельных частей на шлифах, а в слу- 


чае серной + 


кислоты необходима реторта из кварцевого стекла, 


что не всегда является доступным, особенно для рядовых лабо- 
раторий. Очень удобный и простой в выполнении — метод изо- 


термической 


перегонки соляной, азотной кислот и аммиака, 


который заключается в следующем. На дно эксикатора нали- 


вают 1 литр 
марки «х. ч. 


концентрированной соляной кислоты (уд. вес 1,19) 
‚›, а на фарфоровый вкладыш ставят стакан, в. ко- 


торый наливают 250 мл бидистиллированной воды. Эксикатор 
закрывают плотно крышкой и оставляют стоять на 2—3 дня. За 
это время произойдет перегонка кислоты и в стакане будет нахо- 
диться примерно 20%-ная НСТ, полностью очищенная от приме- 
сей. Таким же способом можно очистить НМ№Оз и концентриро- 
ванный (25%-ный) аммиак. Точную концентрацию перегнанных 
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кислоты и аммиака определяют обычными методами объемного 


анализа. х 
Подготовка проб к анализу: В определении микро- 


элементов правильный отбор проб для анализа имеет особенно 
большое значение. Как правило, навеска материала для анали- 
тического определения берется небольшая, результаты же ана- 
лиза должны дать содержание микроэлементов, которое свойст- 
венно данному объекту в среднем. Поэтому, если средняя проба 
отобрана небрежно, то данными ее анализа не представляется 
возможным характеризовать объект в целом. 

Правила отбора первоначальной пробы и ее вес приведены 
в соответствующих разделах книги, относящихся к анализу 
кормов, органов и тканей животных. После высушивания и из- 
мельчения материала из него получают среднюю, а из сред- 
ней — аналитическую пробу, из которой уже берут навеску для 
анализа, 

Для определения микроэлементов в биологических материа- 
лах прежде всего необходимо произвести их озоление, т. е. раз- 
рушение органических веществ. Это может быть выполнено 
мокрым и сухим способами. Мокрое озоление проводится путем 
нагревания исследуемой пробы с концентрированной серной 
кислотой (с добавлением небольших количеств 30%-ной пере- 
киси водорода). Этот способ является неприемлемым при опре- 
делении микроэлементов, так как необходимо применять боль- 
шие количества серной кислоты, очистка которой представляет 
значительные трудности. Кроме того, образующийся при этом 


осадок сульфата кальция (гипса) увлекает с собой значитель- 
ные количества микроэлементов. 


Сухое озоление гораздо проще и связано с меньшими зат- 
ратами времени. Однако при этом необходимо учитывать тем- 
пературный фактор. Если температура озоления будет выше 
500°, то возможны потери микроэлементов. Температурные ог- 
раничения сильно удлиняют время, затрачиваемое на озоление. 
Необходимо подчеркнуть, что озоление проб органов и тканей 
животных связано с большими затруднениями. Большое со- 
держание фосфора и щелочных металлов в золе приводит к об- 
разованию (в процессе озоления) легкоплавких фосфатов нат- 
рия и калия, которые обволакивают обугленные частицы про- 
бы, препятствуя их озолению. Для озоления требуется 56 
днеи, в результате чего зола приплавляется к стенкам тигл 
так что пропадает тигель и озоляемая проба. Это оботбятел 
ство служит причиной большого разброса результатов анал а 
И и. т проведение массовых определений — 

. Я. Ринькис разработал Й ` ‹ Е 
тод озоления мех ме ОеСТИВНЫЙ а 
долены отмеченные выше о . а о 06о- 
граничения. Этот метод заключает 
Е обугливании озоляемой навески и иосл 
ь Е а рами азотной кислоты при нагревании 














до 400°. Озоление навески в 2—5 `г продолжается всего 1—5 
минут. Получается светло-серая зола баз частиц угля, при этом 
совершенно исключается приплавление золы к стенкам тигля. 
Кроме отмеченного, преимуществом метода является следую- 
щее: 

1} сведены к минимуму потери определяемых элементов, 
связанные с длительным нагреванием; 

2) устраняется возможность загрязнения, поскольку на о03о- 
ляемый материал поступают только пары азотной кислоты. 

Процесс озоления состоит в следующем. Навеску сухого 
(размолотого) материала помещают в фарфоровую чашку или 
тигель емкостью 50 мл и нагревают на электроплитке или в 
муфельной печи до обугливания материала. При появлении 
дыма рекомендуется пробу поджечь, так как по данным автора 
ооугливание в пламени значительно ускоряет озоление и не со- 
провождается потерей минеральной части. Это особенно важно 
при озолении веществ с большим содержанием жира. 





Рис. 56. Устройство для озоления по 


методу Ринькиса: 
1 — колба со шлифом; 2 — трубка для отвода 
паров НМ№Оз;3 — чашка для покрытия; 4 — чаш- 
ка с анализируемой навеской; 5, 7 — электриче- 
ские нагреватели; б — штатив 


Золу рыхлых материалов предварительно немного уплотня- 
ют стеклянной палочкой. Чашку с обуглившейся навеской на- 
крывают другой чашкой большего размера, имеющей в СВЕ 
дине небольшое отверстие, через которое к обугленному Е: 
риалу поступают пары азотной кислоты. Они м. 
бе (рис. 56), где нагревают смесь концентрированной т 
кислот, взятых в отношении 1: 2. Вместо азотной кисл 


чо Взять азотнокислый калий или натрии. 











колбы. Для равномерного ыы т 

колбу опускают несколько тонких стеклянных каниляров, 
он 05 06 мм и длиной 20—30 мм, у а т Ее 
оплавлен в маленький шарик (диаметр 1—7”). - ее. р 
следует периодически промывать в горячей ра 

В отверстие чашки опускают стеклянную тру Оку о > р 
ной колбы, включают электроплитку под чашкой и к ой (со 
смесью Н55О) и НМО:з) и начинают промусвата пары Е а 
мой пробе. Через 20—30 секунд пропускание паров и са 
лоты прекращают и осматривают озоляемый материал. Как 
только зола становится светлой, озоление прекращают. На 030- 

` ление обычно уходит несколько минут. ь Е 

Более удобным является изготовление перегонной трубки с 
расширением на конце, имеющем форму воронки, диаметр кото- 
рой позволяет опускать ее до половины тигля. При такой кон- 
струкции существенно уменьшаются количества паров азотной 
кислоты на окисление. Смена тиглей не представляет затруд- 
нений: для этого необходимо лишь удалить подставку, на кото- 
рой помещается электроплитка, подставить другой тигель и за- 
тем подставку под электроплитку. 

Обработка и растворение золы, полученной после сжигания 
пробы, производится различно, в зависимости от того, какие 
методы будут применяться для определения микроэлементов: 
фотометрические или полярографические. 

При колориметрическом определении золу охлаждают, 
смачивают концентрированной соляной кислотой и выпаривают 
досуха. Эту операцию повторяют два раза. Затем золу еще раз 
смачивают концентрированной соляной кислотой, приливают 
горячей бидистиллированной воды, подкисленной НС! (1: 106 
и фильтруют через беззольный фильтр, который перед фильтв: 
занием промывают 2—8 раза | н. НС|, а затем 3—4 раза биди 
стиллированной водой. Остаток на фильтре промывают 2—3 ра- 
за небольшим количеством горячей воды, подкисленной НС]. а 
затем фильтрат доливают до метки бидистиллированной водой 


в мерной колбе на 100 мл. В случае колориметрического опреде- 
ления микроэлементов для озоления берут навеску сухого-мел- 
коразмолотого материала в 10 г. - - 


Размеры навесок, приемы обработки золы и объемы Е -ход- 
ных растворов при использовании полярографическог 
З р о ме 
приведены на стр. 224—995. ь т 


ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕ 


ДЕЛЕНИЕ МЕДИ, ЦИНКА 
И МАРГАНЦА В КОРМАХ, ОРГАНАХ И ТКАНЯХ, 


ЖИВОТНЫХ (по А. Т. Усовичу) 
Подготовка проб к анализу. 
размолотого воздушно-сухого корма помеша 
тигель и озоляют в муфельной печи при темн 
224 


Корма. 2 г мелко- 


ют в фарфоровый 
ературе 508—600? 











ОВ К 






к ГА ое 


” (темно-красное каление) в течение 1—2 часов. Если за это врё- 





мя озоление не закончилось, тигель удаляют из печи, дают ему 
немного остыть, прибавляют 1 мл 20%-ной НС] и 3—4 капли 
30%-ной перекиси водорода (пергидроля) и снова озоляют в 
печи до получения светло-серой золы. Хотя озоление кормов 
можно производить описанным способом, но при массовых ана- 
лизах лучше прибегнуть к методу Г. Я. Ринькиса (стр. 222). 

К золе прибавляют 2 мл 20%-ной НСТ, тигель ставят на пес- : 
чаную баню и выпаривают. Когда останется меньше половины 
кислоты, прибавляют 3—4 капли 30%-ной перекиси водорода и 
выпаривают до тех пор, пока останется лишь несколько капель, 
после чего тигель снимают с бани. Остающиеся капли НС] под 
воздействием тепла, накопленного тиглем, испаряются без на- 
гревания. Нарушение этих приемов может привести к образова- 
нию окислов и основных солей микроэлементов, которые не ра- 
створяются в разбавленной НС. 

Если озоление производилось по методу Г. Я. Ринькиса, то 
необходимо операцию обработки золы 9 мл 20%-ной НС! пов- 
торять не менее трех раз для перевода нитратов в хлориды, по- 
скольку ионы МО; мешают полярографированию` цинка и мар- 
ганца. 

К полученному сухому остатку солей пипеткой прибавляют 
10 мл 0,2 н НС! и растворяют остаток при тщательном переме- 
шивании стеклянной палочкой. Раствор переливают в пробир- 
ку и закрывают полиэтиленовой или резиновой пробкой, завер- 
нутой в полиэтиленовую пленку. 

Органы иткани, 25 г сырого мелко нарезанного органа 
(или ткани) высушивают до постоянного веса в сушильном шка- 
у при 100—105°. Высушенный ‘материал размалывают, берут 

явеску в 2 г, помещают в большой тигель (на 50 мл), нагре- 
вают на электроплитке (или в муфельной печи) до полного 
обугливания и заканчивают озоление по методу Ринькиса 
(стр. 222). Дальше поступают так же, как при озолении проб. 
кормов. 

Сыворотка крови. 2 мл сыворотки крови озоляют так 
же, как и пробы органов и тканей, но остаток растворяют в 
5 мл 0,2 н НС. 

„од анализа. В 24 центрифужные пробирки помеща- 
ют по 2 мл подготовленного к анализу солянокислого раствора 
золы биологических материалов и по 2 мл буферного аммиачно- 
го фона !, хорошо перемешивают и закрывают полиэтиленовыми 
пробками. Растворы оставляют стоять на 2 часа. для полного 
осаждения железа (ПТ), алюминия, кальция и магния в виде 
гидратов и установления равновесного состояния. После этого 
производят центрифугирование растворов, причем осадок из ра- , 
створов не удаляют. 
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В катодные сосуды вносят По 2,5 мл центрифугата, прибавз 
ляют 1 каплю насыщенного раствора сульфита натрия для связ в 
зывания молекулярного кислорода, тщательно перемешивают 
затем добавляют | каплю 0,5 %-ного раствора. ее для — 
устранения максимума полярографических кривых и оставляю 
стоять на 90 минут с тем, чтобы обеспечить Прохождение реак- 
ции между сульфитом натрия и молекулярным кислородом. 

Производят настройку полярографа и подготовку его к ра- 
боте. В фотокамеру (при красном свете) ет лист фото- 
бумаги («Унибром» № 4 или № 5 размером 10Ж24 см) И нано- 
сят координатную сетку. Для этого подвижный контакт реохор- 
да устанавливают на нулевое деление, а ручку автоматического 
выключателя электромотора — на 3,8 в. Световой указатель 
гальванометра ставят на нулевое деление визуальной шкалы, 
включают отметку абсцисс и переводят на нуль лимб фотокаме- 
ры. Открывают световую щель фотокамеры и нажатием кнопки 
пускового устройства включают электродвигатель реохорда., 
Окончание записи координатной сетки происходит автомати- 
чески, на заданном делении реохорда (3,8 в). Закрывают свето- 
вую щель, лимб фотокамеры переводят на нуль и выключают 
отметку абсцисс. 

После этого приступают к полярографированию меди (тех- 
ника полярографирования применительно к полярографу 
ЛП-55а подробно описана на стр. 136—139). 

Посредством реостата настройки напряжение, даваемое на 
реохорд от батареи аккумуляторов, устанавливают: по вольт- 
метру на 4 в, а подвижный контакт — на — 0,20 в. После этого 
катодный сосуд с исследуемым раствором соединяют агаровым 
сифоном (с КС!) с анодным сосудом. Поднимают и закрепляют 
на определенной высоте резервуар со ртутью и капельный элек- 
трод погружают в раствор на 4—5 мм. При этом начинается 
падение капель ртути из капилляра. 


Ручку шунта гальванометра устанавливают на чувствитель- 
ность $ = 1/5, компенсатор емкостных токов — на деление 3, руч- 
ку автоматического выключателя электродвигателя на — 1,80 в, 
а переключатель интервалов поляризации — на 0—4 в (по 
красной шкале). Клеммы электролизера подключают к соответ- 
ствующим гнездам прибора: капельный” элёктрод к минусу, 
анодный сосуд к плюсу. Вращением механического корректора 
световой указатель гальванометра переводят на нулевое деле- 
ние шкалы, лимб фотокамеры — на нуль и открывают световую 
щель. Нажатием пусковой кнопки включают электродвигатель 
н записывают вторую волну меди (Е:/, =—0,54 в) в интерва- 
ле — 0,20—0,80 в. 

Как только реохорд дойдет до значения — 0,80 в, фотокаме- 
ру закрывают и приступают к записи волн цинка и марганца. 
Для этого чувствительность переключают на '/5 в случае ана- 
лиза сыворотки крови и на '/»о — при анализе проб кормов, ор- | а А 


- | ы у мм 












` ганов и тканей. Комненсатор емкостных токов ставят на деле- 
ние 1. Как только подвижный контакт реохорда будет подходить 
к значению | вольта, лимб фотокамеры переводят на деление р, 


открывают световую щель и записывают волны цинка и марган- 
ца в интервале — 1,00—1,80 в. 


Потенциалы полуволи цинка и марганца на буферном амми- 
ачном фоне соответственно равны — 1,38—1,69 в. Поскольку 
перед_ началом полярографирования ручка автоматическоге 
выключения электродвигателя была установлена на — 1,80 в, 
то как только подвижный контакт реохорда достигнет этого де- 
ления, электродвигатель автоматически выключается. Носле то- 
го, как остановится реохорд, закрывают фотокамеру и отключа- 
ют плюсовый зажим электролизера. Подвижный контакт“ рео- 
хорда снова устанавливают на напряжение — 0,20в,. : : 


ТЕ 
Удаляют катодный сосуд с проанализированным раствором, 
промывают капельный электрод и конец агарового сифона биди- 


стиллированной водой и ставят следующий катодный сосуд. 
Шунт переводят на чувствительность '/;, компенсатор емкост- 
ных токов — на деление 3, световой указатель гальванометра 


снова устанавливают на нуль, а лимб фотокамеры — на деле- 
ние 2. Открывают световую щель, включают электродвигатель 
и начинают запись волны меди во второй пробе, а затем повто- 
ряют те операции, которые были описаны выше. Начало записи 
каждый раз сдвигают на одно деление лимба фотокамеры, т.е. 
во избежание наложения кривых их сдвигают по абециссе по- 
лярограммы. - 

На одном листе фотобумаги размером 10Х%24 см помещают 
16 полярографических кривых, которые включают в себя 94 вол- 
ны, по 8 волн для каждого элемента. Таким образом, на одной 
полярограмме записывают результаты: 24 анализов. После про- 
} явления и высушивания фотополярограмм нумеруют получен- 
ные кривые в соответствии с записями в рабочем журнале и из-_ 
меряют высоты волн по методу Хона. Затем по высотам волн на 
калибровочных кривых находят содержание меди, цинка и 
марганца в исследуемых пробах кормов, органов и тканей жи- 
вотных. 


Построение калибровочных кривых 


А. Для определения меди, цинка и марганца 
в кормах. Для приготовления серии стандартных растворов 
применяют смешанный стандартный раствор № 1, который со- 
держит в | литре миллиграммов: меди — 10, цинка — 40 и мар- 
ганца — 80. ее 

В 5 пронумерованных мерных колб на 100 мл из оорЕтви 
вносят определенные количества стандартного раствора № 1, 
Указанные в таблице, и доливают до метки 0,2 и НС! 
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Номера колб на 100 мл 





Количество миллилитров стандартного 
раствора № 1 





Концентрация, мг/л: 
меди 
цинка 
марганца 








Содержание микроэлементов в кор- 
мах, мг/кг: . р: 


и 
АК 20 80 100 


марганца 40 ` 160 200 











В 5 катодных сосудов микропипеткой берут по 1 мл раство- 
ра из соответствующей колбы, прибавляют 1 мл буферного ам- 
миачного фона, 1 каплю насыщенного раствора сульфита натрия 
и | каплю 0,5$-ного раствора желатины. Сосуды закрывают 
полиэтиленовыми пробками и оставляют стоять на 20 минут. 
При. полярографировании меди используют чувствительность 
'/з, а компенсатор емкостных токов устанавливают на деление 
3. Для цинка и марганца устанавливают чувствительность ло с 
установкой компенсатора на 1. 

По данным полярографических измерений строят калибро- 
вочный график, откладывая на оси ординат высоты волн в мм 
(или в микроамперах), а на оси абсцисс — содержание микро- 
элементов в мгв | кг сухого корма. 

Б. Для определения меди, цинка и марганца 
в органах итканях животных. 

Для получения калибровочных кривых пользуются смешан- 


ным стандартным раствором: № 2 с содержанием в 1 литре 40 мг 
меди, 120 мг цинка и 40 мг марганца. 





Номера колб на 100 мл 


| Количество миллилитров стандартного 
раствора № 9 


меди 
цинка 
марганца 





Содержание микроэлементов, мг/кг в | 


пересчете на сухую пробу: 
меди 
цинка 






















В 5 мерных колб вносят (из бюретки) указанные в таблице 
объемы стандартных растворов № 2 и доливают до метки 0,2 н. 
НС. 

В полученных растворах полярографирование меди произво- 
дят при чувствительности '/5— у, а цинка и марганца — при 
чувствительности '/». Компенсатор емкостных токов устанавли- 
`вают на делении 3 для меди и на делении | — для цинка и мар- 
ганца. 

В. Для определения меди, цин ка 
в сыворотке крови животных. 

При построении калибровочной кривой используется сме- 
шанный стандартный раствор № 3, содержащий 4 мг меди, 
12 мг цинка и 4 мг марганца в 1 литре. 


Указанные в таблице объемы стандартного раствора № 3 


вносят в мерные колбы на 100 мл и доливают до метки 0,2 н 
ОГ 


и марганца 





| 
Номера колб на 100 мл | 1 | 2 | 3 








Количество миллилитров стандартного 











раствора № 3 | 
Концентрация, мг/л: 
меди 0,2 | 0,6 1,0 1,4 1,8 
цинка 0,6 | 0,8 3,0 4,2 5,4 
марганца 0,21 0,6 1,0 | 1,4 1,8 
Содержание микроэлементов в сыво- | 
ротке крови, мг%: 
меди 0,05 | 0,15 | 0,2 0,35 | 0,45 
цинка 0,15 | 0,45 | 0,75 | 1,05 | 1,35 
марганва 0,0 ‚15 10,25 10,35 | 0,45 





Медь полярографируют на чувствительности 1/5, для цинка 
и марганца.используют чувствительность !/10. Установка компен- 
сатора: для меди — деление 3, для цинка и марганца — деле- 
ние 1. 

Полярографирование проб исследуемых материалов должно 
производиться с использованием тех же самых параметров, ко- 
торые применялись при построении калибровочных кривых. Эти 
параметры (чувствительность, компенсация емкостных токов и 
др.) даны применительно к работе на автоматическом ее 
графе ЛП-55А с фотозаписью полярограмм. При работе на ду 
гих моделях полярографов соответствующие параметры дол 
ны быть найдены экспериментальным путем. | т 

Реактивы. 1. Смешанный стандартный раствор № 1. Ь 

Й 0,2 н НС! следующие на 

мерной колбе на 1 литр растворяют в 0, з 

ь ов марки «х. Ч.»: 

вески свежеперекристаллизованных реактивог О 
Си$О; : 5БН2О — 0,0393 г, 2пО; - 7Н2О — 0,1760 г; 
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омичи, 
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2н НС. Содержится в 


: ы поливают до метки 0,2 
02884 г. Раствор доливают д Е 
2 ммов: меди — 10, цинка — 40, маргани 80. 
: л миллиграммов: д О: 05278 1 


2. Стандартный раствор № м творяют в мерной колбе 
7150,.7НО и 0,1442 г МаСЬ-4Н>О раствор = должны быть 
на 1 литр в 02 н НС. Реактивы марки «х. Ч. ее 
ее : “истиллированной воды. Содержится 
перекристаллизованы из бидистил: троз 120. марганца — 4. 
в Ёл миллиграммов: меди — 40, цинка — А = 

3. Стандартный раствор № а Готовится ее А и 
раз стандартного м № - Е - а Р к. 

- — инка — 12, марге = 
и а НС|, 20%-ная. Получают из концентри- 
рованной (уд. вес 1,19) в результате изотермической перегонки. 

5 Аммиак 20%-ный, полученный из 25%-ного аммиака по- 
ть. металлическая, перегнанная, высокой степени очи- 
стки, марки Р-1. 

7. Бидистиллированная вода. а 

8. Желатина очищенная (для специальных работ), 0,5% -ный 
раствор на бидистиллированной воде: к 0,5 г желатины прибав- 
ляют 100 мл бидистиллированной воды, оставляют на ночь 
для набухания, а затем нагревают на водяной бане до полного 

растворения. 

9. Сульфит натрия Ма›5Оз, насыщенный раствор: к 27 г ре- 
актива марки «х. ч.» прибавляют 73 мл бидистиллированной во- 
ды и взбалтывают до получения насыщенного раствора. 

10. Перекись водорода Н>О. («х. ч.»), 30%-ный раствор. 

Желатина, сульфит натрия и перекись водорода квалифи- 
кации «х. ч.» можно применять без дополнительной очистки, 
поскольку их растворы применяются в очень малых количест- 
вах (1—3 капли). Примеси меди, цинка и марганца, вносимые с 
этими объемами, являются незначительными и обычно элими- 
нируются введением таких же количеств перечисленных раство- 
ров в стандартные растворы при построении калибровочных 
кривых. Следует заметить, что очистка сульфита натрия и пере- 


киси водорода не представляется возможной для рядовых ла- 
бораторий. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОБАЛЬТА В КОРМАХ, ОРГАНАХ 
И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКИМ 


МЕТОДОМ (по А. Т. Усовичу) 


Принцип метода. Кобальт осаждают из солянокислого 
раствора золы биологического материала а-нитрозо-В-нафтолом 
При этом вместе с кобальтом осаждается железо и частично 
марганец и некоторые другие элементы, а цинк и никель (кото- 
рые могли бы помешать определению) остаются в растворе. По- 
лученный осадок озоляют и в солянокислом растворе минерал: - 
ного остатка полярографируют кобальт на буферном аммиач 
ном фоне в пределах — 0,8—1,5 в. Кобальт восстанавливае“ С 
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при этом на ртутном 
кобальти-иона [Со(МН. образуя волну с потенциалом 
полуволны Е1/, =— 1,40 в. Расчеты концентраций кобальта в 
исследуемой пробе проводят по методу калибровочной кривой. 

Ход анализа. 1. В муфельной печи озоляют 10 г пробы 
сухого корма, золу обрабатывают 10 мл 20%-ной соляной кис- 
лоты, выпаривают досуха и остаток растворяютв 95 мл 0,9н НС. 

2. К 20 мл полученного раствора прибавляют 1,5 мл 
20%-ной НС, 8,5 мл 82%-ной уксусной кислоты и 20 мл спир- 
тово-уксусного раствора а-нитрозо-В-нафтола. 

3. После осаждения кобальта Раствор фильтруют через бу- 
мажный фильтр «синяя лента» (промытый горячей 0,2 н НС и 
промывают осадок на фильтре 4—5 раз дистиллированной во- 
дой (подкисленной соляной кислотой). 

4. Фильтр с осадком озоляют в муфельной печи, золу обра- 
батывают 1,5 мл 20%-ной НС! (с прибавлением 2 капель 
30%-ной перекиси водорода), выпаривают досуха и остаток 
растворяют в 5. мл 0,2 н НС. 

5. К 2 мл раствора прибавляют 9 мл буферного аммиачного 
фона, центрифугируют осадок Ее(ОН)., берут в электролизер 
2 мл центрифугата, добавляют 1 каплю насыщенного раствора 
сульфита натрия и 1 каплю 0,5%-ного раствора желатины. 

6. Раствор полярографируют в режиме катодной поляриза- 
ции капельного ртутного электрода при чувствительности галь- 
ванометра в '/;5—1/7 с компенсацией конденсаторных токов, в 
интервале потенциалов — 0,8—1,5 в. те 

7. Измеряют высоту волны В на полярограмме и затем с 
помощью калибровочной кривой рассчитывают содержание 
кобальта в г/кг по формуле: 

Со =0,625 С, , =. 
где С»х — количество мг кобальта в | л, найденное по калибро- 
вочной кривой; 0,625 — числовой коэффициент. 

Построение калибровочной кривой. В 5 мерных 
колб на 100 мл вносят 10, 20, 30, 40 и 50 мл стандартного раст- 
вора № 2 и доливают до метки 0,2 н НС!. Содержание кобальта 
в стандартных растворах составляет соответственно 1, 2, 3, 4 и 
5 мг/л. Полученные растворы полярографируют на буферном 
аммиачном фоне в тех же условиях, в которых производится 
полярографирование исследуемых растворов. Измерив высоты 
волн, строят. калибровочную кривую (на миллиметровой бу- 
маге), откладывая на`оси ординат высоты волн в миллиметрах, 

а на оси абсцисс — величины Сх (мг Сео/л) г — 

Реактивы. 1. Стандартный раствор № 1 (исходный): 
0,4040 г хлористого кобальта СоС]ь . 6Н.О (марки «х. ея Ст 
воряют в мерной колбе на 1 литр и доливают до мы 0,2 н 10 

2. Стандартный. раствор № 2 (получают разбавлением р 
раз (0,2 н НС!) стандартного раствора № 1. 1 мл раствора 
‚держит 0,01 мг кобальта. 
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3. Соляная кислота НС, 20%-ная. Получают путем ‘пере- 
гонки концентрированной НС! (уд. вес 1,19) ИЗопиести 
(холодным) методом. Точную концентрацию перег - 1 КИС- 
лоты устанавливают обычным объемным методом анализа. 

4. Соляная кислота НС, 0,2 н. Приготовляют из перегнан- 

й 1. 

ЕЕ кислота СНзСООН, 82%-ная. Приготовляют 
разбавлением ледяной уксусной кислоты марки «х. 9. 

6. Аммиак, 25%-ный («х. ч.»). Очищают от примесей мето- 
дом холодной перегонки. Точную. концентрацию перегнанного: 
аммиака устанавливают объемным методом. 

7. Аммоний хлористый МН.С! марки «х. ч.». Очищают от 
примесей перекристаллизацией. 

5 8. и: аммиачный фон — 2 М раствор МНаС! в 2М 
МН.ОН: 107 г хлорида аммония МНаС вносят в мерную кол- 
бу на 1 литр, прибавляют 400—500 мл бидистиллированной во- 
ды и растворяют навеску. Затем прибавляют 185 мл 20 №-ного 
аммиака и доливают раствор до метки бидистиллированной 
водой. 

9. а-нитрозо-В-нафтол СюНзО2М, 3%-ный раствор в смесв 
этилового спирта и 50%-ного водного раствора уксусной кис- 
лоты. 

10. Натрий сернистокислый (сульфит натрия) Ма›$Оз, на- 
сыщенный раствор. 

11. Перекись водорода Н›О. 30%-ная (сх. ч.>»). 
12. Желатина очищенная, 0,5%-ный раствор. 


ПОЛЯРОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА 
В КОРМАХ, ОРГАНАХ И ТКАНЯХ ЖИВОТНЫХ 
(по А. Т. Усовичу) 


Принцип метода. К определенному объему солянокис- 
лого раствора золы прибавляют фон-комплексообразователь. 
(оксалат калия, цитрат аммония), который образует комплекс- 
ные соединения с двух- и трехвалентным железом, затем, после 
Удаления кислорода, производят анодно-катодное полярографи- 
рование железа. Получается сложная окислительно-восстано- 
вительная волна, которая нулевой линией тока делится на две 
части: нижняя часть характеризует содержание двухвалентного, 
а верхняя — трехвалентного железа в растворе. Общая высота 
волны зависит от суммарной концентрации железа. 

По высоте волны с помощью калибровочной кривой рассчи- 


тывают содержание железа в исследуемой пробе биологическо- 
го материала. 


Ход анализа. 1. В фотокамеру полярографа помещают 
фотобумагу и затем, включив полярограф, наносят координат- 
ную сетку и нулевую линию тока при отключенных электрели- 
зере и аккумуляторе (техника подготовки прибора к рабо т 
полярографирования подробно описана на стр. 136—13 Ех 


9) 
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2. Микропипеткой берут 1 мл солянокислого раствора золы 
{см. стр. 225), помещают в катодную пробирку электролитиче- 
<кий сосуд и прибавляют 1 мл фона-комплексопреобразователя 
(в случае проб органов и тканей животных применяют 0,5 М 
раствор щавелевокислого калия, а при анализе кормов — 0,5 М 
раствор лимоннокислого аммония), и затем одну каплю_0,5%-но- 
го раствора желатины для устранения максимума на поляро- 
графической кривой. : 

3. Пробирку закрывают резиновой пробкой с вставленными 
в нее двумя стеклянными трубочками для входа и выхода 
инертного газа. 

4. Через раствор в течение 10 минут пропускают инертный 
газ — азот из баллона для удаления из растворов молекуляр- 
ного кислорода. Пропускание азота производят одновременно 
через 6 катодных сосудов, соединенных между собой последова- 
тельно резиновыми трубками, благодаря чему на удаление 
кислорода из одной пробы раствора расходуется примерно 
полторы минуты. По окончании пропускания резиновую трубку 
замыкают на оба конца стеклянных трубочек с тем, чтобы изо- 
лировать растворы от контакта с воздухом. 

5. Растворы полярографируют в режиме анодно-катодной 
поляризации ртутного капельного электрода при чувствительно- 
сти 450 — '/55 без компенсации емкостных токов. Потенциал 
редоковолны железа на фоне 0,5 М оксалата калия равен — 
0,36 в, а на фоне 0,5 М цитрата аммония — 0,49 в.- : 

Измерив общую высоту волны, на калибровочной кривой на- 
ходят отвечающую ей величину С, (мг Ее/л) и затем рассчиты“ 
вают содержание железа в пробе по формуле: 


Е Сте == 


Сте — содержание железа в пробе, мг/кг; 
где Сх — концентрация железа в полярографируемом раство- 
ре в мг/л, найденная по калибровочной кривой (по 
высоте волны Йх ); 
т — навеска сухой пробы, г. 
У — объем раствора золы, мл. 

Поскольку для определения железа (меди, цинка и марган- 
ца) навеска составляет 2 га, а объем раствора золы — 10 мл, 
формулу можно упростить и получить очень удобную для расче- 
тов рабочую формулу: 

Ске = в =5 С, мг/кг. 


Построение калибровочной кривой. В качестве 
стандартного используют раствор железоаммонийных кваснов, 


з 1 мл которого содержится 0,2 мг железа. 
В 6 мерных колб на 100 мл помещают определенные объемы 


стандартного раствора, указанные в таблице: 
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Растворы доливают до метки 0,24 н НСГи затем полярогра- 
фируют так, как это было описано выше при такой же чувстви- 
тельности, которая применяется при полярографировании желе- 
за в исследуемых растворах, и измеряют высоты волн Йст. За- 
тем на миллиметровой бумаге строят калибровочный график, 
откладывая на оси абсцисс величины С, (в мг Ре/л), а на оси 
ординат — высоты волн в мм. . 

Реактивы. 1. Стандартный раствор железа: в мерную 
колбу на 1 л вносят 50 мл дистиллированной. воды и 20 мл кон- 
центрированной НС! (уд. вес 1,19) марки «х.ч.», а затем 1,7270 г. 
железоаммонийных квасцов Ее ($04) з: (МН4)250, . 24АН.О 
«х. ч.», растворяют и доливают до метки дистиллированной во- 
дой. 1 мл раствора содержит 0,2 мг железа. 

2. Аммоний лимоннокислый однозамещенный, МН.Н.С;Н.О; 
0,5 М раствор: 105 г реактива («х. ч.>) растворяют и доливают 
до метки дистиллированной водой. 

3. Калий щавелевокислый К»СзО. . НьО, 0,5_М раствор: 92 г 
реактива марки «х. ч.» растворяют в дистиллированной воде в 
мерной колбе на [ п. 

4. Желатина, 0;25%4-ный раствор: к 0,25 г желатины прибав- 
ляют 100 мл дистиллированной воды, оставляют на ночь (для 


набухания), а затем нагревают на кипящей водяной бане ло 
полного растворения. 


5. Азот в баллоне. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАРОТИНА В СЕНЕ И ДРУГИХ 
РАСТИТЕЛЬНЫХ КОРМАХ 


Принцип определения. Каротин извлекается из растительных 
кормов авиационным бензином Б—70. Окрашенный каротином 


бензин сравнивают в колориметре со стандартным раствором 
азобензола или двухромовокислого калия. 


Оборудование. Ступка с пестиком, прибор для извлечения 
каротина, который представляет собой суженную внизу Е 
лянную трубку длиной 12—16 сми диаметром 1—1.5 см `ме м Е 
цилиндр, колориметр типа Дюбоска, техно-химические : ; си 
прокаленный песок: - ее 

Реактивы. Безводный сернокислый натрий; окись алюминие 
влажностью 190—12%, Использованную окись алюминия ке 
навливают, прокаливая ее тонкий слой в фарфоровой есь 

К та 
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электрической и в муфеле до полного сгорания. всех ор- 
ганических ча до получения белой окраски поронгка. 

Бензин с точкой кипения 70—80°; стандартный раствор азо- 
бензола (145 ме азобензола в Ёл 96? спирта), окраска которого 
соответствует содержанию в | мл 0.00235 мг каротина, или 
0,072%-ный водный раствор двухромового калия, окраска кота“ 
рого соответствует содержанию в 1 мл 0,00416 мг каротина. 

Х 09 определения. 5—10 г корма, отвешенного из средней 
просы на техно-химических весах с точностью до 0,01 г, перено- 
сят в ступку и растирают с промытым и прокаленным песком 
(около 10 г). Навеску влажных кормов растирают в ступке с 5— 
19 г безводного сернокислогс натрия. 


Рис. 57. Штатив с колонками для экстрагирования каротина 
из проб кормов 


После получения более или менее однородной массы прибав- 
ляют туда около 5 г окиси алюминия или окиси магния, или 
окиси кальция и снова растирают. 

Смесь переносят в стеклянную колонку прибора для извлече- 
ния каротина (рис. 57). В узкую часть колонки предварительно 
плотно вставляют кусочек ваты, поверх которой насыпают слой 
в 1,5—2 см окиси алюминия или окиси магния, или окиси каль- 
ция. Затем наливают столько бензина, чтобы поверх смеси по- 
стоянно находился слой бензина. 

Через несколько минут из колонки начинает вытекать бен- 
зин, окрашенный каротином в желтый цвет. Промывают до. тех 
пор, пока из колонки не начнут вытекать. капли неокрашенного 
бензина. 
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Полноту извлечения каротина проверяют так: преаыи в = 
измерительный цилиндр окрашенный бензин и продолжают со- 
= : порции его. Если они бесцветны, извлечение прекращают. 
ее желтоватая окраска, то его сливают в измери- 
р колориметрируют в колориметре типа 
Дюбоска, причем стандартный раствор уче Ее на 
уровне 10 мм, а испытуемый — В пределах 8— оный ри таком 
а соотношении интенсивности окраски слоев сравниваемых жид- 
| костей получаются точные результаты. При более интенсивной 
окраске раствора каротина его разбавляют небольшими порци- 
ями чистого бензина. При слабой окраске осторожно выпарива- 
от на водяной бане или лучше извлекают каротин из большей 
навески корма. : 

Вычисляют содержание каротина по следующеи формуле 
(при стандартном азобензоловом растворе): 


= 2,35. А. В: : 
8.0 
где К — содержание каротина, миллиграммов, в | г исследуе- 
мого корма; ; 
А — объем бензинового экстракта, мл; : 
В: — высота слоя ‘стандартного раствора, мм; 
в — тоже для испытуемого бензинового раствора каро- 
тина; < 
б — навеска корма, г. 
При использовании В качестве стандарта раствора двуххро* 


мовокислого калия в формуле вместо коэффициента 2,35 надо 
брать коэффициент 4,16. 


ПРОИЗВОДСТВЕННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КАРОТИНА В СЕНЕ (по Нестеровой) 


Принцип метода. Тщательно измельченная навеска сена об- 
рабатывается небольшими порциями авиационного бензина. При 
этом каротин и другие окрашенные вещества (пигменты) пере- 
ходят в раствор и окрашивают бензиновую вытяжку в зелено- 
вато-буроватый цвет. 

Для отделения каротина от других пигментов вытяжку про- 
пускают через стеклянную колонку, наполненную адсорбентом 
(АЪОз, СаО и др.). Раствор каротина проходит без 


у изменения. 

Е Затем сравнивают интенсивность окраски раствора со ‘сне. 
е : циальной стандартной шкалой, состоящей из 4 пробирок с окра- 
а шенными растворами. На каждой написано, скольким милли- 
: граммам каротина в | кг сена соответствует ее цвет. Навеска 
| сена должна быть равна 3 г, объем бензиновой вытяжки—60 мл 
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Оборудование и реактивы. Аптекарские весы, разновесы К 


ним, ступка фарфоровая, стеклянная колонка для адсорбента, 
мерный цилиндр или баночка, колбочка, стаканчики или бюксы 
для настаивания сена с бензином, авиационный бензин с темпе- 
ратурой кипения 70—80, адсорбенты (окись алюминия или дру- 
тие), стандартная шкала. 

Техника исследования. Пробу сена раскладывают тонким 
слоем на чистом полу, делят на 8—12 квадратов и половину из 
них (через один) отбрасывают. Остаток измельчают как можно 
мельче на соломорезке или иным способом, затем раскладыва- 
ют на полу или брезенте, делят на квадратики, половину кото- 
рых также отбрасывают. Так поступают несколько раз, пока вес 
средней пробы будет 100—200 г. Дальше измельчают машиной 
для резки табака, ножницами для стрижки овец или лаборатор* 
ной мельницей 1. 

Затем на аптекарских или техно-химических весах отвешива- 
ют 32 сена, которое тщательно растирают в фарфоровой ступ- 
ке с чистым мелким стеклом или промытым и прокаленным пес- 
ком. Смесь переносят в колонку прибора, куда предварительное 
насыпают слой окиси алюминия (адсорбента), и слегка утрам- 
бовывают стеклянной или чистой деревянной палочкой. Ступку 
и пестик обмывают небольшим количеством (15 мл) бензина, 
который также сливают в колонку. 

Из колонки вытекает желтоокрашенный раствор каротина, а 
все остальные красящие вещества задерживаются (адсорбиру- 
ются) на поверхности окиси алюминия или окиси кальция. 

В колонку непрерывно наливают небольшие (10 мл) порции 
свежего бензина до тех пор, пока объем бензиновой вытяжки в 
приемнике (мерный цилиндр) будет равняться 60 мл. Каждая 
порция бензина заливается после того, как стечет предыдущая. 
Последние капли стекающего бензина должны быть бесцвег- 
НЫМИ. . Г 

Если нет мерного цилиндра, то колонку с окисью алюминия 
надо вставить с помощью ватной пробки в горло баночки или 
колбочки. До начала работы на этой колбочке надо сделать 
метку, показывающую объем 60 мл. 

Если сено богато каротинсм, то определение его удобнее про- 
водить после предварительного настаивания навески (3 г) сена 
с бензином. В этих случаях поступают так: хорошо растертое се- 
но помещают в стаканчик с носиком или баночку, заливают 
15—20 мл бензина и оставляют на 2—3 часа или на ночь. Ста- 
канчик прикрывают часовым стеклом. После настаивания раст- 
вор осторожно сливают в колонку прибора, наполненную адсор- 
бентом, затем туда же переносят и навеску сена. Стаканчик 2— 

3 раза ополаскивают небольшими порциями (10 мл) свежего 


# 





1 Такой порядок отбора кормов принят для всех химических иселедова- 


ний, 
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бензина, который также сливают в колонку с адсорбентом. В. 
колонку аннарата повторно наливают небольшие порции (5— 
10 мл) свежего бензина до тех пор, пока объем бензиновой вы. 
тяжки в приемнике будет равняться 60 мл. 

Количество каротина в бензиновой вытяжке определяют, 
сравнивая интенсивность окраски ее с окраской пробирок стан- 
дартной шкалы. 

Окраска соответствует следующим количествам каротина в 
| кг сена: пробирка № 4—10 мг, № 3—20, № 2—30 и пробирка 
№ 1—40 мг. Е Е 


Приготовление стандартной шкалы 


а) из азобензола. Растворяют 145 мг азобензола в 500 мл 
спирта. Из этого основного раствора готовят следующую шкалу: 











Содержит 
Номер Е Общий | Соответствует 
пробирки основного объем мг каротина 
раствора спирта (мл) (мл) в 1 ке сена 
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о из двуххромовокислого калия. Из основного раствора 
мг К2Сг>О: в 1 7 дистиллированной воды готовят шкалу: 


Если 
ЕДА 
ы Взять д л 
омер основного Долить Общий Соответ 
г 5 ствует 
пробирки раствора водой объем мг нения 
(мл) (мл) (мл) в 1 кг сена 





Все пробирки ста й 
ндартной шкалы и прилага Й 
емые кн 
стые пробирки для исследуемой вытя к ней 2 пу- 








ВИЗУАЛЬНЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КОРМАХ 


гвора днастазы 


я ] есовыми частями ацетона. 
Через 30 минут массу отфильтро от, осадок на фильтре 
промывают 3—4 раза ацетоном и высушивают на фильтроваль- 
ной бумаге. Высушенный осадок пром г 3—5 порциями по 
50 мл 0,1 н раствора фосфата натрия, на {г осадка — 50 мл 
раствора, каждый раз суспендируют осадок, растирают его с 
раствором, и центрифугируют. Промытый осадок суспендируют 
0, М раствором фосфата натрия №аН.РО, рН = 3,7. К смеси 
добавляют несколько капель толуола и хранят в холодном ме- 
сте. Раствор сохраняет активность 2—3 недели. 

1. Изобутиловый спирт с температурой кинения 108”, изоа- 
миловый спирт — 130° или бутиловый спирт — 117°. Спирт про- 
веряют на отсутствие флуоресценции. Если флуоресценция есть, 
спирт обрабатывают активированным углем (15 е на Ёл спир- 
та) путем энергичного встряхивания в течение 30 минут и фильт- 
руют, высушивают над СаСЬ и отгоняют в пределах температу- 
ры кипения. 

2. Ферментный препарат из мицелия грибка пенициллиум с 
диастазой 10% (р. пофайит, р. сгизфозит, р. сгузовепшт). Све- 
жий мицелий грибка хороню отжимают на лабораторном прессе 
и высушивают при температуре не выше 45°. Употребляют для 
осветления вытяжек или освобождения связанного тиамина. 

3. Приготовление стандарта. 10 таблеток, содержащих по г 
кристаллического тиаминбромида или тиаминхлорида, раство- 
ряют в 0,001 н 25%-ном спиртовом растворе НЕ! в мерной колбе 
на 100 мл. Раствор устойчив в течение 1—1,5 месяца при хра- 
нении в темной склянке в прохладном месте. 

Перед анализом готовят рабочий раствор разведением 1 мл 
основного до 100 мл водой. В 1 мл рабочего раствора содержит- 
ся 1 мг тиамина, й 

4. Приготовление стандартной шкалы. Из рабочего раствора 
приготовляют несколько эталонов шкалы. Для этого в делитель- 
ных воронках на 50 мл к 0,5; 0,75; 1; 1,25; 1,5 и 2 мл раствора, 
содержащего 0,5; 0,75; 1; 1,25; 1,5 и 2 мг тиамина, прибавляют 
3,5; 3,95; 3; 2.75; 25 и 2 мл воды по 0,1 мл 1Ф-ного водного 
раствора КзЕе (С№), приготовленного в день анализа, и по 3 мл 

15% -ного водного раствора МаОН, быстро перемешивают, до- 
бавляют из макробюретки по 10 мл изобутилового, изоамилово- 
го или бутилового спирта, встряхивают в течение двух минут И 
после разделения слоев удаляют нижний водно-щелочной слой, 
льтруют через бумажный фильтр, в конце 


спиртовой слой фи: 
которого помещают около 1 г безводного сернокислого натрия, 


и прозрачный фильтрат переносят в пробирку. 
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: тся стандартной, она устойчива в 

Полученная я ры в темном прохладном месте 
е ее небольшим количеством тиамина гото. 

ля ана 
. . : 04 мг тиамина. : 
вят шкалу с 0,1; 0,2; 0,3; 0, спытуемого материала, обычно 
Техника метода. Навеску и у 

510 гв зависимости от ожидаемого содержания витамина, 
Виа растирают в ступке с 10—25 мл 0,1 н раствора сер- 
ной кислоты, переносят в колбу, доводят объем тем же ть. 
ром приблизительно до 75 мл. Колбу помещают в кипящую г. 
на 45 минут, время от времени перемешивая ее содержимое. Ох- 
лаждают до 35—40? и добавляют взвесь мицелия грибка пени- 
циллиум из расчета 0,03 г мицелия на | г сухого вещества на» 
вески. Для этого навеску мицелия растирают в ступке с 2—3 мл 
2,5 н раствора уксуснокислого натрия, переносят в колбу, дово- 
дя рН вытяжки в колбе раствором уксуснокислого натрия до 5. 
После этого колбу помещают на 12—15 часов в термостат при 
38°. Затем содержимое колбы доводят водой до 100 мли филь- 
труют, 15—25 мл фильтрата обрабатывают в делительной во- 
ронке. 1—2 раза равным объемом изобутилового, изоамилового 
нли бутилового спирта (для удаления флуоресцирующих приме- 
сей) и энергично встряхивают в течение [—9 минут. Слой спир. 
та удаляют, а из очищенной вытяжки отбирают в 3—4 дели- 
тельных воронки емкостью 25—50 мл пробы по 4 мл; к ним при- 
бавляют 1%-ный раствор КзРе(СМ)з в разных количествах, на- 
пример, 0,05; 0,1; 0,2 мл, и по 3 мл 15% -ного раствора МаОН 
(избыток или недостаток окислителя, добавляемого к вытяжке, 
ведет к частичному разрушению или неполному окислению тиа- 
мина). Смесь в воронке быстро перемешивают, добавляют к ней 
нз макробюретки 10 мл изобутилового, бутилового или изоами- 


лового спирта для экстракции тиохрома и встряхивают воронку 
в течение 2 минут. 


Смеси дают отстояться 
воднощелочной слой удаляют, а спи 
мажный фильтр с безводным Ма25 0, 
испытания флуоресценции на флуорос 


Примечание. Мицелий пенициллиума соде 
др. Это обстоятельство необходимо учитывать при 
ной пробе определять их количество, 
анализа. 


ржит витамины Вь, 
работе с ним ив от. 


‘дель- 
вычитая эту величину из резуль 


татов 


Количество тиамина, ме%, вычисляют по формуле: 


С. У, . 100 
Хх = 
а-У. 1000 › 





где а — навеска, г; 
У — объем вытяжки, взятой на окисление, мл; 
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С — количество тиамина, мег, в эталоне стандартной шкалы, 
флуоресценция которого сходна с флуоресценцией вы- 
тяжки; 

У, — объем, до которого доведена навеска, мл; 

100 — пересчет в проценты; 

1000 — пересчет в миллиграммы. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА С ! 


При исследовании свежего растительного материала можно 
применять упрощенный метод определения витамина С (аскор- 
биновой кислоты), при котором солянокислая вытяжка оттитро- 
вывается 2—6-дихлорфенолиндофенолом. 

Приборы, посуда, реактивы. Техно-химические весы, ступка 
фарфоровая с пестом большого диаметра, стеклянный порошок 
(битое, нейтральное, отмученное и высушенное стекло), мерная 
колба на 100 мл, воронка с бумажным фильтром, пипетки мер- 
ные, микробюретки, 2%|-ный раствор соляной кислоты, 0,001 н 
раствор дихлорфенолиндофенола. 

Растворяют 0,2 г дихлорфенолиндофенола в °600 мл дистил- 
лированной воды при сильном взбалтывании. Раствор фильтру- 
ют через бумажный фильтр в мерную колбу и разэбавляют до 
1 л. Раствор хранят в течение 7 дней. 

Более устойчив при хранении раствор индофенола, приготов- 
ленный из буферной смеси. Такой раствор может быть годен 
для употребления в течение 1,5 месяца. В начале растворяюг 
0,2 г индофенола в 700 мл дистиллированной воды при сильном 
ззбалтывании. К этому раствору добавляют 300 мл буферной 
смеси. Для приготовления буферной смеси готовят два раствора: 
«а» — 0,908 г монофосфата калия в 100 мл воды, «б» — 2,9687 г 
диосфата натрия в 250 мл воды. Смешивают 90 мл раствора «а» 
и 210 мл раствора <б» и после фильтрации добавляют 0,01 н 
раствора соли Мора. ь 

В литровой мерной колбе в 0,01 н растворе серной кислоты 
растворяют по общим правилам 3,92 г соли Мора. Насыщенный 
раствор щавелевокислого натрия или аммония; серная кислота 
уд. веса 1,84; 0,01 н раствор перманганата калия; 0,01 н раст- 
вор щавелевокислого аммония или щавелевой кислоты, или же 
щавелевокислого натрия. 

Ход определения. Вначале определяют поправку к титру 
0,001 н раствора 2—6-дихлорфенолиндофенола. Для этого к 19 

мл приготовленного раствора индофенола добавляют 5 мл на- 
сыщенного раствора щавелевокислого натрия или аммония и 
титруют из микробюретки 0,01 н раствором соли Мора до отчет- 
ливого перехода синей окраски в лимонно-желтую. 


ре 


М * «Лабораторные методы исследования в ветеринарии», т. ПИ, Сельхозгиз, 
= в 54. 
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‚ воды и сливают в колбу. Доводят вытяжку в колбе водой до 








= соли Мора-люв : 
К 10 2 0.01 н раствора соли гора добавляют 5 капе 


ной кислоты и титруют 0,01 н раствором КМаО; до по 
слаборозового окрашивания. 
К 0 мл точного 0,01 н раствора щавелевокислого аммония | 
(цавелевой кислоты, щавелевокислого натрия) добавляют 5 ее 
пель крепкой серной кислоты, нодогревают до появления пу. 
зырьков (что соответствует температуре около 80°) и титруют 
0,01 н раствором КМпО. до слаборозового окрашивания. 
Поправку к титру индофенола (А) определяют по формуле: 
В; : В 
В; ы 


ЛЬ сер. г 
Явления За 


А = 


где В: — количество миллилитров раствора соли Мора, затра- 
ченное на титрование 10 мл раствора индофенола: 

В› — количество миллилитров раствора перманганата, по- 
шедшее на титрование 19 мл раствора соли Мора; 

Вз — количество миллилитров раствора перманганата, по- 
шедшее на титрование 10 мл раствора щавелевокис- 
лого аммония щавелевой кислоты или щавелевокис- 
лого натра. Е 

Титр. индофенола можно устанавливать и по навеске кри- 

сталлической аскорбиновой кислоты (несколько миллиграммов). 

Для определения количества витамина С в корме берут на- 

веску от 10 до 50 г. Величина навески зависит от предполагае- 
мого содержания витамина С (большая навеска для кормов, 
бедных витамином). Корм помещают в фарфоровую  ступку 
большого диаметра и тщательно растирают пестом с 5 мл 2%- 
ного раствора соляной кислоты, добавляя 10 г стеклянного по- 
рошка. После получения довольно однородной массы. содержи- 
мое ступки без потерь переносят в мерную колбу на 100 м4. 
Ступку и пестик несколько раз обмывают небольшими порциями 


метки. 
-После перемешивания содержимое колбы фильтруют через 
бумажный филь полученного фильтрата отбирают в кол- 








бочку или стаканх до 10 мл (в зависимости от предпола- 
гаемого количества витамина) и титруют 0,01 и раствором 2—.6- 
дихлорфенолиндофенола до появления розового окрашивания, 
не исчезающего в течение 0,1—1 минуты. : Е : 
Расчет. Содержание витамина С в исследуемом ‘корме, 2. _ 
на | кг его, вычисляется по формуле: Е 
х —_ В. 0,088. В! . 1000 
а - В. - 1000 2 
где В — количество миллилитров точного (с внесенной поправ- 
: кой) 0,001 н раствора индофенола: 
0,088 — количество миллиграммов аскорбиновой кислоты, со- 
ответствующее | мл 0,001 н раствора индофенола; 









































В; — объем была доведена навеска: 
а — навеска корма, г; 
В. — количество миллилитров вытяжки, взятое для титро* 
вания; 
1000 (в числителе) — пересчет на 1 кг; 
1000 (в знаменателе) — перевод мг в г. 


Нри исследовании кормов, хранившихся длительное время, 
также силосованных, необходимо применять свинцово-сероводо- 
родный метод, при котором вытяжка дополнительно обрабаты- 
вается уксуснокислым свинцом для удаления посторонних реду- 
цирующих веществ, и после восстановления дегидроаскорбино- 
вой кислоты сероводородом содержание витамина С определяег- 
ся титрованием дихлорфенолиндофенолом. - 

В дополнение к перечисленным выше приборам, посуде п ре- 
активам требуются: аппарат Киппа для получения сероводоро- 
да, заряженный сернистым железом (или сернистым натром) и 
соляной кислотой, разведенной водой 1:1, аппарат Киппа для 
пслучения углекислоты, заряженный мраморной крошкой (ку- 
сочками около | см в поперечнике) и соляной кислотой, разбав- 
ленной водой 1:1 (можно пользоваться сероводородом и угле- 
кислотой из баллонов, снабженных кранами для понижения 
давления), 5%-ный раствор уксусной кислоты, химически чистый 
углекислый кальций, 5%-ный раствор уксуснокислого свинца 
на 5%-ной уксусной кислоте, полоски фильтровальной бумаги, 
смоченные раствором уксуснокислого свинца и высушенные. 

Ход определения. Чтобы получить вытяжку из исследуемого 
корма, применяют те же приемы, которые описаны выше, но 
вместо 2%ф-ного раствора соляной кислоты пользуются при рас- 
тирании и экстракции 5%-ным раствором уксусной кислоты. 

В химический стаканчик отмеривают 10 мл фильтрата и вно- 
сят туда 0,4.г химически чистого углекислого кальция. При этом 
происходит выделение углекислого газа. После прекращения вы- 
деления пузырьков газа в стаканчик наливают 5 мл 5%-ного 
раствора уксуснокислого свинца. Жидкость в стаканчике хоро- 
шо перемешивают и быстро фильтруют. Через фильтрат пропу- 
скают сероводород для полноты осаждения избытка свинца (вы- 
падает в виде черного осадка сернистого свинца). Фильтруют 
жидкость от выпавшего осадка. Через полученный бесцветный 
раствор пропускают углекислоту до полного удаления сероводо- 
рода, присутствие которого проверяют по бумажке, пропитанной 

уснокислым свинцом. : 

Таким образом обработанный фильтрат — 2—10 мл (в зави- 
симости от предполагаемого наличия аскороиновои кислоты) г 
реносят в химический стаканчик и добавляют туда 2%-ный т 
вор соляной кислоты в половинном объеме по отношению к в 
тому для титрования фильтрату. а 

Титруют. 0,01 н раствором индофенола до и Ны 
чивой розовой окраски, сохраняющейся в течение °, 
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о а 


лоты-в 1 ке корма ВЫЧИСляк 
ЛЯ 


Содержание аскорбиновой кис 


по формуле: 
. В: 0,088 . В, : Вз : 1000 


и = В, : В, - 009 : 





где В — количество миллилитров точного (с внесенной поправ. 
кой) 0,001 н раствора индофенола, затраченное на тит. 
рование; : 
0,088 — количество миллиграммов аскорбиновой кислоты, со. 
ответствующее 1 м 0,001 н раствора индофенола; 
В, — объем, мл, до которого была доведена навеска; 
Вз — объем вытяжки, мл, после обработки свинцом; 
1000 — (в числителе) — пересчете на 1000 г; 
а— навеска исследуемого корма, г; 
В, — объем вытяжки, взятый для обработки свинцом; 
В: — количество миллилитров вытяжки, взятое для титро- 
вания; 
1000 (в знаменателе) — перевод ме в г. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Е 


Под общим названием витамина Е, содержащегося в продук- 
тах, известен ряд веществ, обладающих витаминными свойства- 
ми: а-токоферол, В-токоферол, у-токоферол, 6б-токоферол и др. 
Из всех токоферолов а-токоферол является наиболее биологи: 
чески активным. 

При определении содержания витамина Е в растительных 
продуктах обычно определяют общую сумму токоферолов. 

По химическим методам определения витамина Е не всегда 
можно судить о биологической (витаминной) ценности испытуе- 
мого продукта, так как все формы токоферолов дают при окис- 
лении окрашенные хиноны, а биологическая активность а, В, ф 
9-форм токоферолов различна, кроме того, их соотношения в 
продуктах также неодинаковы. 

Определение суммы токоферолов в растительном материале 
(по Г. М. Лущевской и Б. Г. Савинову). Метод основан на том, 
что токоферолы, окисляясь в присутствии хлорного железа, вос- 
станавливают его до хлористого; количество же хлористого же- 
леза определяется интенсивностью развивающейся окраски 
раствора при добавлении а — о’-дипиридила или ортофенантро- 
лина, который дает с. двухвалентным железом комплексный ион. 

Реактивы и оборудование: 1. Бензол очищают ог 
тиофена, обрабатывают сервой кислотой до исчезновения окра- 
шивания с изатином. Для этого в делительную воронку берут: 
[д бензола и добавляют 200 мл концентрированной серной кис- 
лоты, взбалтывают в течение часа в лабораторной мешалке 
слои кислоты сливают и повторяют эту операцию еще раз. Бен. 
зол, отделенный от кислоты, промывают дистиллированной во- 
дои до неитральной реакции на лакмус. Бензол сушат в течение. 
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12—18 часов над безводным Ма›50, и затем перегоняют на во- 
дяной бане при 80°. Очищенный бензол хранят в склянке с при- 
тертой пробкой в прохладном месте. 

ря Абсолютный этиловый спирт. 96%-ный спирт кипятят на 
водяной бане в колбе с обратным холодильником и окисью каль- 
ция в течение 4—6 часов. Затем спирт отгоняют в изолирован- 
ный от влаги при помощи хлоркальциевой трубки приемник, со- 
единенный с форштоссом холодильника Либиха. Полученный от- 
гон настаивают с прокаленной Сиб О. и снова отгоняют безвод- 
ный спирт, как и первый раз. Реактив хранят в склянке с при. 
тертой пробкой. 

3. Бензин. В делительную воронку берут | л бензина (тем- 
пература кипения — 80°), прибавляют 100 мл концентрирован- 
ной Н25О., энергично встряхивают, слой кислоты сливают, бен- 
зин вновь обрабатывают таким же количеством кислоты. Кис- 
лоту сливают, бензин промывают 4—5 раз 3%-ным водным рас- 
лвором МаОН, а затем дистиллированной водой до нейтральной 
реакции на лакмус. Промытый бечзин сушат над СаСф и пере- 
гоняют. 

4. Раствор хлорного железа 0,2% -ный: 0,2 г сухого препара- 
та ЕеСЪз .6Н›О растворяют в абсолютном этиловом спирте в мер- 
ной колбе емкостью 100 мл. Приготовленный раствор хранят в 
темноте. 

5. Раствор а—о/-дипиридила, 0,5%-ный: 0,5 г а—а’-дипи- 
ридила растворяют в абсолютном этиловом спирте в мерной кол- 
бе емкостью 100 мл. Раствор хранят в склянке из темного стекла 
с притертой пробкой. Годен в течение не более месяца. 

6. Диатомит (адсорбент). Диатомит настаивают с концен- 
трированной соляной кислотой в течение суток, затем кислоту 
сливают, заливают 2 н раствором соляной кислоты и кипятят в 
колбе с обратным холодильником в течение часа. После кипя- 
чения кислоту сливают, диатомит промывают водой до нейт- 
ральной реакции промывных вод на лакмус (при промывке во- 
дой происходит одновременно и отмучивание адсорбента). За- 


Е: 
; изд з тем воду отсасывают на воронке Бюхнера и диатомит промы- 
а р вают спиртом (2—3 раза) и бензином. Диатомит сушат ‘на воз- 
о духе или в термостате при 50°. Адсорбент сохраняют в склянке 
0 и с притертой пробкой. Без повторной активации он пригоден для 
раск. анализа не более 6 месяцев. | 

итро о 7. а-токоферол синтетический для составления калибровоч- 
И мой. й ной кривой (хранят в запаянной в вакууме ампуле на холоду). 
от О 8. Безводный Ма250О.. 

окр. 9. Баллон с углекислым газом или азотом. 

беру" 10. Чистый кварцевый песок. 

мо 11. Ступенчатый фотометр. 


12. Ступка фарфоровая. 
13. - емкостью 100 мли 25 мл. 


| 14. Круглодонные колбы емкостью 100 мл. 















2 ‹и на [ Мл. 

= а перегонки под р 

17. Адсорбционная колонка высотой — 9% СМ с впутренн 
диаметром 1,0—1,5 см, верхний конец колонки расширен в ви 
воронки. На нижний конец колонки надевают пробку, котора 
плотно вставляется в колбу Бунзена. Перед анализом В НИЖНИЙ 
суженный конец колонки помещают кусочек ваты, ДОВОЛЬНО 
плотно входящий, заполняют небольшими порциями адсорбента 
при разряжении. При навеске корма в [г высота слоя адеор- 
бента должна быть 1—1,5 см, для навесок до 5 г — до 3 см. По: 
верх слоя адсорбента помещают безводный сернокислый натрий 


„слоем 0,5 см. 


Процесс определения: 1. Берут навеску. свежего 
растительного материала 1—5 г (оптимальным для точности 
анализа количеством токоферолов в пробе является 0,15— 
0,35 мг), растирают в ступке с кварцевым песком ло однород- 
ной массы, 

2. В ступку добавляют 2—8-кратное количество безводного 
№ 250. и массу вновь растирают. 

3. Добавляют в ступку при размешивании небольшое коли- 
‘чество бензола до образования жидкой однородной кашицы. 

4. Содержимое ступки количественно переносят бензолом в 
адсорбционную колонку. 

5. После того как адсорбент впитал в себя почти весь окра- 
шенный экстракт, количество бензола, равное 15—20 мл, гаран- 
тпрует элюированне всего токоферола. 


6. Фильтрование через диатомит при слабом  разрежении, 
создаваемом водоструйным насосом, проходит быстро. Для пол- 
ного элюирования токоферола нужно дать возможность синеок- 
рашенной зоне каротина спуститься до самого низа колонки, но 


не допускать попадания в фильтрат. Фильтрат получается бес- 
цветный и прозрачный. 


7. Фильтрат количественно переносят в круглодонную колбу 


емкостью 100 мл и растворитель отгоняют под вакуумом в токе 
углекислого газа‘или азота на водяной бане. 


8. После удаления растворителя маслянистый остаток в той 
же колбе растворяют в 5 мл чистого бензина и сливают в мер- 
ную колбу емкостью 25 мл, колбу несколько раз ополаскивают 
маленькими порциями абсолютного спирта, сливая промывную 
жидкость в ту же колбу. 

9. К содержимому колбы добавляют 1 мл р 
хорошо перемешивают. 


10. Туда же добавляют | мл 0 — ’-дипиридила. При нали- 


зии токоферолов раствор начинает окрашиваться в красный 
пвет. 


аствора ЕеС]; и 


1. Содержимое колбы доводят до мет 
том и оставляют в темноте на 15. минут. 
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ки абсолютным спир- 








[2. Интенс 
фотометре со 


наполняют испытуемым раство 
чая бензин, абсолютн 


активы вклю 
железа и дип 


получения испытуемого раствора). П 
величину Е (экстинкция). На калибр 
ной по стандартному раствору а. 





1Вность ок 


светофильтром 5-5 










дну из кювет высотой | см 
ругую — контрольным (ре- 
ти спирт, растворы хлорного 
— 2 С Ё № того 
иридила взяты в том же количестве, как и для 
о барабану отечитывают 
овочной кривой, построен- 
и 

оферола, находят количе: 














ство миллиграммов т р в 95 
плиграм? окоферолов в 25 мл раствора, соответству- 
ющее найденной величине Е. - 
Содержимое токоферолов в мг% в исследуемом объекте (х) 
вычисляют по формуле: - 





10.а , 


где С — количество токоферола, найденное по калибровочной 
хривой, мг; 
а — навеска растительного вещества, г; 
16 — постоянный коэффициент. 
Для построения калибровочного графика точную навеску в 
50 мг а-токоферола растворяют бензином в мерной колбе емко- 
стью 950 мл (1 мл’ полученного раствора содержит 200 мкг а- 


токоферола). 


Для определения точек калибровочного графика из получен- 
ного раствора отбирают пипеткой последовательно 0,25; 0,5; 1,0; 
2,0 мл полученного раствора _а-токоферола в мерные колбочки 


емкостью 25 
общий объем 


мл и добавляют бензин с таким расчетом, чтобы 
был-равен 5 мл. Далее добавляют те же реактивы 


и в такой же последовательности, как и при определенни вита 
мина Е(ЕеСв и @—0’-дипиридил). Объем раствора быстро 


доводят абсо 


лютным спиртом до метки 25 мл: Оставляют в тем- 


ноте на 15 минут и интенсивность окраски измеряют в ступен- 
чатом фотометре со светофильтром 5-50. Для приведения при- 


бора к нулю 


пользуются контрольным раствором, содержащим 


все реактивы без а-токоферола. 
При отсутствии ступенчатого фотометра можно использозать 


электрофотоколориметр со светофильтром 490 мм. 


При скар 


потребность в витамине 
ных противоокислительных веществ, 


жиров. 
В, случае, 


порчу в результате нес 
хранения, потребность 
тамина Е указано в приложении, 





апионов, богатых жирами, повышается 
Е. Витамин Е — один из наиболее важ- 
тормозящих прогоркание 


мливании р 


если в рационы цыплят входят корма, имеющие 
воевременного сбора урожая или плохого? 
в витамине Е возрастает. Содержание ви- 
таблица: 7. . 


ЗВ" 











ВОДА И ЕЕ АНАЛИЗ 





РИРОДНАЯ вода не бывает совершенно чистой: в ней 

сео содержатся различные примеси, определяющие ее 

качество и пригодность для тех или иных целей. Контроль 

за качеством питьевой воды осуществляют районные санитарно- 

эпидемиологические станции. Однако часто вода, потребляемая 

животными, не проверяется, и это является причиной различных 
заболеваний. 


шении содержания кислорода, идущего на окисление этих ве- 
ществ. : 

Допустимой считают окисляемость, если количество кис 
да не превышает 20 мев | л воды. 

Содержание растворенных примесей в воде очен 
ся в зависимости от времени года, количества 
осадков, состояния грунтовых вод, попадания в вод 
вод и других причин. 


лоро- 


Ь колеблет- 
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Требования, предъявляемые к питьевой воде, следующие. 


Запах и-привкус при температуре 20°, бал. 2 
Цветность по ее а ы _ 20 
Прозрачность по шрифту, см 30 
Общая жесткость, мг/эк8 на | л 7. 
Содержание свинца, мг на 1 л 0,1 
Содержание мышьяка, мг на [ л 0,05 
Содержание фтора, мг на 1 л 1,5 
Содержание цинка, мг на 1 л 5,0 
Содержание железа, мг на [| л 0,3 
Активная кислотность, РН 6,5—9,5 
Сухой остаток (после выпаривания), мг/л 500 
Органические вещества, мг/л 40 
Хлориды, мг/л 40 
Сульфаты, мг/л 60 
Нитраты, мг/л 20 
Нитриты, мг/л 0 
Аммиак, мг/л 0 


ОТБОР ПРОБ ВОДЫ ДЛЯ АНАЛИЗА 


Для взятия пробы из водопроводов предварительно спуска- 
ют воду в течение 10—15 минут. На водопроводный кран наде*+ 
вают резиновую трубку, конец ее опускают в стеклянный сосуд 
до дна. Кран закрывают не сразу после того, как наполнится со- 
суд. 

Из колодцев с насосами перед отбором пробы воду откачи- 
вают в течение 10—15 минут, затем накачивают в посуду с кра- 
ном или сифоном и уже оттуда переливают ее в сосуд тем же 
способом, что и при взятии пробы из водопроводного крана. 

Из колодцев без насосов, рек и ручьев пробы берут не с по- 
верхности, а с глубины 0,75—1 м, пользуясь особыми приспо- 
соблениями (отборными приборами-барометрами) или, в край- 
нем случае, погружают в водоем сосуд, закрытый пробкой с ве- 
ревочкой. Благодаря грузу сосуд опускается на нужную глуби- 
ну. Из рек и ручьев пробы отбирают в нескольких местах: вбли- 
зи берегов и в середине реки. 

Воду, предназначенную для поения животных, Надо исследо- 
вать не позднее, чем через 72 часа после взятия пробы — для 
вод чистых, 48 — средней чистоты и 12 часов — грунтовых. 

При полном анализе питьевых вод для пробы берут 5 л, при 
сокращенном — 2—3 д. 5 

Если для доставки воды в лабораторию требуется больше 5 
часов, необходимо позаботиться, чтобы она не замерзала и не 


подогревалась. 
ФИЗИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ 


Прозрачность. Для определения прозрачности и 
применяют прибор, представляющий собой и ам 
линдр с краном и отъемным плоским дном. Дино удер Ре 
металлическими зажимами, герметичность достигается пр 
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у сладки огда дно цилиндров быв 
мощи резиновой прокладки. ад дров бь 


а устанавливают на подставках высотой 40 мм. [о 
цилиндр подкладывают лист бумаги с печатным текстом (шрифт 
печатного текста установлен стандартом). а 

Исследуемую воду в сосуд наливают небольшими порциями, 
пока через ее столбик нельзя будет читать подложенный печат. 
ный текст. Затем подливают воду и понемногу спускают ее до 
тех пор, пока не появится возможность вновь читать текст. 

Если все делается правильно, объем воды в первом и во вто- 
ром случае должен быть одинаковым. = 

Предельная высота воды, при которой можно читать печат- 
ный текст, выраженная в сантиметрах, и дает представление о 
прозрачности. 

Определение проводят при хорошем освещении, но не на пря- 
мом солнечному свету. Для контроля желательно иметь другой 
такой же сосуд с дистиллированной водой. 

Цвет. Окраску воды определяют, сравнивая исследуемый 
образец со шкалой приготовленных стандартных растворов, и 
выражают в градусах цветности. 

Профильтрованную воду наливают в стеклянный цилиндр 
емкостью 100 мл. Стекло и диаметр цилиндра должны быть та- 
кими же, как и у шкалы цветности. 


ает и не. 


Таблица цветности воды 
} м ПС = Гис ос < ЕЗИЕСИИВИЕИНИЯ 




















ее = а вы =: а Е 
п/л. цветности п/л. Бы | цветности 
и №1 №2 м1 | №› 
а ЕН 55 ор 
1 0 100 0 7 6 94 30 
з 2 1 99 5 8 8 92 40 
3 р 98 19 10 90 50 
4 3 97 15 10 12 88 60 
5. 4 96 ^ 20 и 14 86 29. 
6 5 95 25 12 16 84 80 
‚- 
— о цветности приготовляют из двух растворов — № | и 


Для приготовления раствора № 1 отвешивают на аналитиче- 
ских весах 0,087 г двухромовокислого калия и 2 г сернокислого 
кобальта. Навески помещают в литровую мерную колб доли- 
вают наполовину объема дисти ее 
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Для приготовления раствора № 
1 л наливают немного воды, добавляю: 
серной кислоты и добавляют дистил ‘ированной-воды до метки. 
Смешивая растворы в определенных соотношениях; приготовля- 
ют шкалу цветности. Образцы шкалы цветности —сохраняют-в 
герметически закрытых цилиндрах емкостью 100 мг 

Запах. Первое определение запаха 
пробы. 

В лаборатории запах воды определяют при 20 и 407, для чего 
пробу выдерживают при 20° около часа, затем наливают в кони: 
ческую колбу емкостью 100 мл, закрывают часовым стеклом. 
встряхивают несколько раз и, открыв, нюхают. Эту же колбу, 
закрытую стеклом, нагревают до 40°, затем, сняв с огня, встря- 
хивают и, быстро открыв колбу, определяют запах. 

Необходимо иметь в виду. что при многократком повторении 
опыта обоняние притупляется. 

Для характеристики запаха пользуются принятыми определе- 
НИЯМИ: травянистый, болотный, гнилой, тухлый, затхлый, земли: 
стый, рыбный и др. Силу запахов выражают.в баллах, поль- 
зуясь следующей шкалой: 

занаха- нео ее" 
запах обнаруживается в лаборатории опытным 
ем 
запах ощущается, если на это обратить внимание 
запах, ощущаемый каждым человеком 

запах, обращающий на себя внимание 

запах явный, позволяющий без 

дальнейшего исследования признать 

воду недоброкачественной Е А 

В журнал записывают оценку воды в виде дроби, числителем 
которой является оценка запаха при 20°, знаменателем — при 
40°. ЕЕ 

Вкус. Перед определением вкуса воду кипятят. затем наби- 
рают в рот маленькими порциями, не проглатывая. Температура 
воды должна быть комнатной. 

Вкусовые ощущения могут быть различные: вода бывает со- 
леная, горькая, сладкая, кислая, горько-соленая, кисло-сладкая, 
щелочная и т. д. 

Взвешенные вещества. Фильтруют один литр воды 
через высушенный до постоянного веса фильтр. Затем фильтр 
вместе с воронкой ставят в сушильный шкаф и подсушивают 
чтобы его можно было свободно вынуть из воронки; затем фильтр 
помещают во взвешенный сушильный стаканчик и досушивают 
До постоянного веса при 100—105°. Содержание взвешенных ве- 
Ществ (мг на 1 л) определяют по формуле: 


мерную колбу емкостью 
| мя химически чистой 


делают на месте ВЗЯТИЯ 


х=—: 









оии 









В — вес фильтра со взвешенным веществом, г; 
А — вес чистого фильтра, г; 
О — объем воды, взятой для определения, 4. 
Реакция воды. Качественное И ЕЕНИе реакции про- 
водят, опуская в воду красную и синюю лакмусовую бумаг). 
При кислой реакции ведут дополнительное испытание с мен. 
лом оранжевым, при щелочной — © фенолфталенном. Для нор- 
мальной питьевой воды характерна нейтральная или слабоще: 


где 


лочная реакция. Воду, имеющую кислую реакцию, можно при- 


менять, если она содержит большое количество свободной угле- 
кислоты гуминовых кислот. 


КАЧЕСТВЕННОЕ ИСПЫТАНИЕ ВОДЫ 


При проведении качественных испытаний химического соста- 
ва воды рекомендуют пользоваться эталонными расгворами, со- 
держащими предельно допустимую концентрацию того иона, 
присутствие которого определяют. Для контроля целесообразно 
пользоваться дистиллированной водой. 

При определении берут три пробирки, в которые наливают 


‚одинаковое количество исследуемой воды, дистиллированной и 


эталонного раствора. Во все три пробирки добавляют одинако- 
вые количества реактива и сравнивают полученные результаты, 
решая затем вопрос о пригодности воды для тех или иных целей. 
Определение нитрит-иона. Берут 10 мл воды, до- 
бавляют 0,5 мл реактива Грисса и нагревают до 70—80°. В при- 
сутствии нитрит-иона появляется розовое окрашивание. 
Приготовление реактива Грисса. 0,5 г сульфа: 
ниловой кислоты Н$ОзСН4МН. растворяют при охлаждении в 
150 мл 12%-ной уксусной кислоты; 0,9 нафтиламина СоНМН» 
кипятят с 20 мл дистиллированной воды и к бесцветному раство- 
ру, слитому с осадка, прибавляют 150 мл 12%-ной уксусной кис- 


„лоты. Оба полученные раствора смешивают перед определением, 


«беря по.0,25 мл каждого. 

Приготовление эталонного раствора. 0,0678 г 
нитрата натрия (МаМО?) растворяют в 1 л воды; 1 мл’ этого 
раствора разбавляют водой (до 1 1); 1 мл полученного раство- 
ра содержит 0,05 мг нитрит-иона в литре. На практике количе, 
ство нитратов в воде не определяют, так как любое содержание 
их в питьевой воде не допускается. 

Определение нитрат-иона. 10 мл воды вы 
досуха и сухой остаток смачивают 1 мл сульфофеноло 
тива. Через 5 минут смесь смывают небольшими порц 
г пробирку и прибавляют 5 мл 25%-ного раствора а 
присутствии нитрат-иона появляется желтое окраши 

Приготовление сульфофенолового р 
3 г чистого бесцветного фенола смешивают с 37 2 
лоты (уд. вес 1,84) и нагревают на кипящей водяно 


паривают 
вого реак» 
иями воды 
ммиака. В 
вание. 

еакти ва: 
серной кис- 
Й бане в те. 
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наливают 
ванной и 
г одинако- 
озультатн, 





чение 6 т Чтобы серная кислота не поглощала водяных ла- 
ров из воздуха, нагреваемую колбу закрывают пробкой со встав- 
ленной в нее длинной трубкой, оттянутой вверх в капилляр. Раст- 
вор хранят в темной склянке в темноте. 

Определени е иона аммония. В пробирку налива- 
ют 10 мл исследуемой воды, прибавляют 1—2 капли разбавлен- 
ного (1:2) едкого натрия и 9—3 капли разбавленного (1:2) 
раствора соды. Содержимое пробирки взбалтывают, дают `от- 
стояться, сливают прозрачный раствор в другую ‘пробирку и 
приоавляют к нему 4—6 капель реактива Несслера (приготов- 
ление реактива см. стр. 190). В присутствии иона аммония по- 
является желто-бурое окрашивание или осадок. 

Приготовление эталонного ра створа. 0,0015 2 
хлористого аммония растворяют в 1 л дистиллированной воды. 
Полученный раствор содержит 0,5 мг иона аммония в [ д. 

Практически количественное определение иона аммония не 
ведется, так как в питьевой воде не допускается содержание ам- 
миака. 

Определение сероводорода. К 10 мл исследуемой 
воды добавляют [ мл 2 н раствора соляной кислоты. Стенки 
пробирки выше уровня жидкости вытирают фильтровальной бу- 
магой и закрывают ее пробкой. Между пробкой и стенкой про- 
бирки зажимают полоску бумаги, смоченную щелочным. раство- 
ром соли свинца, и оставляют на 5 минут. В присутствии серс- 
водорода или сульфид-иона бумага темнеет. 

Приготовление реактивной бумаги. К 5%-ному 
раствору уксуснокислого свинца приливают приблизительно 
10%-ный раствор едкого натра до растворения выпавшего 5 
осадок плюмбита натрия. Этим раствором смачивают бумагу 
и применяют ее не высушивая. 

Определение цинка. Для определения берут 11. воды, 
выпаривают до 100 мл, подкисляют 2 н раствором соляной ИС 
лоты и пропускают через раствор сероводород. аа ее 
фильтровывают, промывают сероводородной водой, а ет 
многосернистого аммиака—полисульфида аммония (МН) > :. : 
снова фильтруют. Полученный осадок растворяют в ор. ” 
(60—80°) азотной кислоте (уд. вес 1,2), выпаривают дос} 
ас в горячей воде. 

Е ке т оаеаВ после отделена те 
бавляют уксуснокислый натрий для связыв: части прибавляют 
ты и делят фильтрат на две части. К одной ние | 
кислоте и 5 мл 0,05% -ного ев о 
К4Ее (СМ). В присутствии Ц 

темно-зеленая муть. 


ния всы- 
и фильт- 








так: в 1 лбн сульфида аммо 


ится 
НЕ и. настаивают несколько часов 


пают 20 г порошка серы, взбалтывают, 
фуют. 
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Через другую часть фильтрата а - В 
а ляется белый осал ли муть. 
присутствии цинка —_ я вата 
Определение св 1 ТЕЛЯТ: ВЕБ ВО часок 
так же, как при определении цинка, е а т д. 
ной прибавляют несколько капель О-НОЕО Еее Е ов 
кислого калия. Образование желтого осадка ука т ее на при- 
сутствие свинца. Другую порцию а И = не- 
сколько капель 10%-ного Йодистого калия. присутствии свин- 

лтый осадок. = 

Алене : ы шьяка. Так же, каки при обнаруже- 
нии цинка и свинца, готовят раствор в о аммо- 
нии, подкисляют соляной кислотой (уд. вес — РЯ р В 
присутствии мышьяка выпадает желтый осадок. садок отфиль- 
тровывают, растворяют в концентрированной азотной Сл 
(уд. вес. 1,4) и выпаривают досуха. Полученный ОАО раст- 
воряют в воде, прибавляют несколько капель растворов молиб- 
деновой кислоты и хлористого олова. В присутствии мышьяка 
поярляется синее окрашивание, 

Реактивы: 

1. Раствор многосернистого аммония. 10%-ный раствор ам: 
миака насыщают сероводородом и прибавляют порошкообраз- 
вой серы, причем ее берется в 7—10 раз меньше, чем раствора, 
аммиака. 

2. Раствор молибденовой кислоты. 40 г молибденового ангид- 
рида МоО. растворяют в 10%-ном растворе аммиака, подкисля- 
ют соляной кислотой и разбавляют до | л. 

3. Раствор хлорида олова. 12.5 2 хлорида олова растворяют 


В 5 мл соляной кислоты (уд. вес 1,19) и разбавляют водой до 
Гл. 


4. Диэтиланилин — 1%-ный раствор. 
КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ АНАЛИЗ ВОДЫ 


Определение сухого остатк 
таток, полученный п 


Воде всех 


створенных). Фильтруют воду 
ТОЛЬКО в тех случаях, когда в ней обнаруживают большое коли. 
чество взвешенных веществ. : 


Для определения сухого или п 
колбу емкостью 500 или 1000 мл, 
водой до метки. Из колбы часть в 
чашку, предварительно прока 
взвешенную с точностью до 0,1 
ню и выпаривают. По 1 
ДУ из колбы, вылив ее, колбу 2 
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ут мерную 
наполняют иле ое 
Фарфоровую 
го веса и 
шку на Водяную ба- 
Доливают во-. 
Дистиллиро- - 


























ванной водои, которую также от В чашку. Окончив выпа- 


Вивание, чашку сушат в сушильном п фу при температуре 
105—110? на протяжении 3 часов, затем охлаждают в эксикато- 
рен взвенгизают. 

Найденный вес осадка выражают в 


Е, ь миллиграммах на | л 
воды. Белый цвет остатка указывает 


Е на то, ято’ вода довольно 
чистая, желтоватыи или коричневый цвет осадка свидетель- 


ствует о наличии органических веществ. 

После прокаливания чашку с полученным плотным остатком 
нагревают (не доводя до красного каления) до постоянного ве- 
са. При этом органические вещества сгорают, а некоторые кар- 
бонаты разлагаются, выделяется углекислый газ. 

Чтобы опять превратить образовавшиеся окислы в карбона- 
ты, прибавляют 0,1—0,2 г карбоната аммония и снова осторож- 
но прокаливают при температуре не выше 200°. Избыток карбо- 
ната аммония при этой температуре разлагается, а остальные 
карбонаты остаются. 

Чашку с осадком после охлаждения в эксикаторе взвешива- 
ют и, зная вес пустой чашки, находят вес прокаленного остатка, 
выражая его в миллиграммах на | л воды. 


Вычитая из веса плотного остатка вес остатка после. прока- 
ливания, находят потерю при прокаливании, характеризующую 
содержание главным образом органических и некоторых лету- 
чих минеральных (аммонийные соли, нитраты) веществ в воде. 
Найденный вес также выражают в миллиграммах на 1 л воды. 

Определение жесткости воды. Жесткость воды за- 
висит от содержания растворенных в ней солей кальция и маг- 
ния. Различают жесткость временную, или устранимую, и по- 
стоянную, или неустранимую. 

Устранимая жесткость воды обусловливается наличием в 
ней бикарбонатов кальция и магния. При кипячении воды ря: 
карбонаты разлагаются и, превращаясь в карбонаты, выпада- 
®Т в осадок: 


Са (НСО:) .>СаСОз- СО-+Н20 
МЕ (НСО; МСО СО» Н.»О. 


Устранимую жесткость иногда называют о 
Между этими понятиями имеется различие. ы ео ей 
кость определяется содержанием в воде бикар Е ря 
Са(НСО,), и магния Ме(НСОз)»›. Устранимая же 


льтате 
пичина, на которую понижается, жесткость воды в резуль 


7 т 1002. 

Десятиминутного кипячения при к - 
Е _ образующиеся при кипячении карбонаты р 

- са 

магния все же обладают некоторои раствораиое ев ь 

магния заметной — 0,27 г/л), то они неполное А 

осадок. Поэтому карбонатная жесткость воды 

Устранимой или временной жесткости. - 

0 











также постоянной, или неустранимой. ‚Однако неустранимая 

жесткость несколько выше некарбонатной, так как она включа- 

ет в себя и ту часть карбонатной жесткости, которая остается в 

воде после десятиминутного кипячения. Сумма карбонатной и 

некарбонатной жесткостей, или постоянной и временной, состав- 
жесткость воды. 

и воды выражают в градусах и в миллиграмм-эк- 
вивалентах на | л. Один градус жесткости соответствует 10 ме 
$ ‹ ия в | Л воды. Е г 
а иеощая до 8 жесткости, считается мягкой, 10—18°— 

умеренно жесткой, свыше 18° — жесткой. к 

Общая жесткость. Исследуемую воду титруют соляной кисло- 
той, переводя соли карбонатной жесткости в соли некарбонат- 
ной жесткости: 

Са(НСО:).-2НС!=СаС1.-+НО-+СО,, 

Мо (НСО: )›+2Н(1=МеСь-+Н›О+СО.. 

Затем все соли жесткости осаждают избытком смеси равных 
объемов 0,1 н раствора соды и 0,1 н раствора едкого натра 
(щелочной смеси): 

СаСь-+Ма›СО; =СаСО. Мас, 

МЕСЬ-+2МаОН = Ме(ОН).-+2МаС1. 


Избыток щелочной смеси оттитровывают соляной кислотой. 

Для анализа в коническую колбу емкостью 200—250 мл вли- 
вают пипеткой 100 мл воды, добавляют 2—3 капли метила 
оранжевого и титруют 0,1 н раствором соляной кислоты до по- 
явления розовой окраски. К оттитрованному раствору прибав- 
ляют из бюреки 20—95 мл щелочной смеси, нагревают и кипя- 
тят 3 минуты. При этом все соли кальция и магния, придающие 
жесткость воде, выпадают в осадок. Затем содержимое колбы 
охлаждают и переливают в мерную колбу на 200 мл. Споласки- 
вают коническую колбу 3 раза дистиллированной водой, сли- 
вая ее в мерную колбу, доливают водой до метки, перемешива- 
ют и фильтруют в сухой стакан. Берут пипеткой 100 мл фильт- 
рата, переносят в коническую колбу, прибавляют 3—4 капли ме- 
тила оранжевого и избыток щелочной смеси оттитровывают 
0,1 н раствором соляной кислоты. Титруя щелочную смесь, оп- 
ределяют количество соляной кислоты, пошедшее на ее нейтра- 
лизацию. 


Общую жесткость воды (мена 1 л) определяют по формуле: 


а= (6—2 в) . 28, 
где а — жесткость воды; 
б — количество соляной кислоты, 
ние 20 мл щелочной смеси; 
в — количество 0,1 н кислоты, 
титрование. 


Мг, пошедшей на титрова- 


израсходованной на обратное 


жестк ит от содержания сульфатов | 
Некарбонатная жесткость завис г ее ул Фатов, 
хлоридов, силикатов кальция и магния. Эту зывают 
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Для выражения жесткости ВОДЫ В градусах полученную ве- 


личину жесткости делят на 10, принимая 10 мл окиси кальция 


за |. 





Для выражения жесткости в миллиграмм-эквивалентах на 
} л полученное число жесткости делят на миллиграмм-эквива- 
лент Са0. 

Устранимая жесткость. В коническую колбу или стакан ем- 
костью 200—250 мл отмеривают 100 мл исследуемой воды, до- 
бавляют 2—3 капли метилового оранжевого и титруют 0,1 н ра- 
створом НС! до слаборозовой окраски. При этом карбонаты 
кальция, магния, калия и натрия переходят в хлористые соли. 

Другую порцию воды (100 мл) помещают в стакан на 200 мл, 
отмечают уровень восковым карандашом или полоской бумаги 
и кипятят час. По мере выкипания жидкости добавляют дистил- 
лированную воду до прежнего объема. Затем воду охлаждают 
до комнатной температуры и фильтруют от выпавшего осадка 
СаСО; и МэСОз. Осадок на фильтре промывают несколько раз 
дистиллированной водой. Фильтрат титруют 01 н раствором 
НС! до слаборозовой окраски, добавив 2—3 капли метилового 
оранжевого. Объем НС], пошедшей на титрование, зависит. от 
содержания оставшихся карбонатов калия и натрия в воде. 

Карбонатную жесткость, обусловленную только бикарбона- 
тами кальция и магния, находят по формуле: 


ж= (а—56) . 2}, 
где ж— устранимая жесткость, мг/л; 


а — количество 0,1 н раствора НС! (мл), пошедшее на тит- 
рование бикарбонатов; 
б — количество 0,1 н раствора НС|, пошедшее на титрова- 
ние бикарбонатов в кипяченой воде; 
2,8 — количество СаО (мг), соответствующее 1 мл 0,1 н ра- 
створа НС!. 
Для выражения жесткости в ‘градусах полученное числв 
делят на 10. 
При вычислении жесткости в миллиграмм-эквивалентах поль- 
зуются формулой: 


Ж= м 1000, 





где М — нормальность соляной кислоты; - 

А — объем кислоты, взятой для титрования, №4; 

й вания, мл. 
О — объем воды, взятой для титро ‚м 
Объем 0,1 н раствора НСГ, израсходованный на оне 
: ГЫ - 

воды после кипячения и фильтрования, позволяет судить Вы 
марном содержании карбонатов натрия и калия в исследу. 
воде. 

Неустраниму 
и устранимой. 


ю жесткость находят по разности между общей ь 


9 зак. 55 -- 














Окисляемость. Чем выше окисляемость, тем ниже каче. 
ство воды. Определение окисляемости основано на способности 
марганцовокислого калия окислять органические вещества в 
присутствии серной кислоты. При этом семивалентный марга- 
нец, образующий анион МпО. - в кислой среде, восстанавлива- 
ется находящимися в воде органическими веществами до двух- 
валентного. > 

Для определения отмеривают пипеткой 100 мл исследуемой 
воды, вливают ее в коническую колбу емкостью 300—500 мл, 
прибавляют 5 мл серной кислоты (разведенной 1:3) и нагрева- 
ют до кипения. Добавляют из бюретки 10 мл 0,01 н раствора 
марганцовокислого калия, накрывают колбу воронкой с корот- 
кой трубкой и кипятят на медленном огне ровно 10 минут, счи- 
тая с момента закипания. Если при этом раствор обесцвечива- 
ется, анализ прекращают, а исследуемую воду разбавляют в ' 
3—4 раза дистиллированной водой и все операции повторяют. 

После десятиминутного кипячения колбу снимают с электро- 
плитки, добавляют из бюретки 10 мл 0,01 н раствора щавеле- 
вой кислоты и титруют горячий раствор 0,01 н КМпО, до появ- 
ления неисчезающего слаборозового окрашивания. 

Выражая окисляемость в мг/л кислорода, расчет производят 
по формуле: 
х_ М-НК. 0,08 


а. 1000, 


тде А — общее количество израсходованного марганцовокисло- 
го калия, мл; 
Н — количество марганцовокислого калия, израсходованно- 
го на окисление 10 мл щавелевой кислоты; 

О — взятый объем воды; 

К — поправочный коэффициент к 0,01 ин. раствору 
КМпО.. 

В присутствии значительного количества минеральных ве- 
ществ, окисляющихся марганцовокислым калием (солей закиси 
железа, солей азотной кислоты, сероводорода и др.), в отдель- 
ной порции определяют окисляемость прямым титрованием на 
холоде. 

Количество марганцовокиеслого калия, израсходованного при 
таком титровании, вычитают из общего количества марганцово- 
кислого калия, которое пошло на титрование при высокой тем- 
пературе. 

Для ориентировочного определения качества воды в произ- 
водстве пользуются следующим способом. 

В пробирку наливают воду, прибавляют 3 капли 0,03% -ного 
раствора КМпО\ и оставляют в покое на 20 минут. Если сохра- 
няется малиновая окраска, вода содержит мало органических 
веществ и считается удовлетворительной; если окраска стано- 
вится красноватой, вода подозрительна на загрязненность орга- 
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ническими веществами; при желто-бурой окраске ее считают 
недоброкачественной. 

Рейктивы. 1. Марганцовокислый калий, 0,01 н раствор. 
0,32 г КМпО; помещают в литровую колбу, растворяют в дис- 
стиллированной воде до метки. Титр полученного раствора уста- 
навливают непосредственно при определении окисляемости. 


2. Щавелевая кислота, 0,01 н раствор. Берут 0,6302 г дваж- 
ды перекристаллизованной щавелевой кислоты Н›С2О; . 2НоО, вы- 
сушенной в эксикаторе, содержащем смесь твердого бромистого 
патрия и его насыщенного раствора (относительная влажность 
60°), растворяют в мерной колбе (емкостью 1 1) дистиллирован- 
ной водой, прибавляют 25 мл обработанного марганцовокислым 
калием раствора серной кислоты и воду до метки. Вместо ща- 
велевой кислоты можно взять 0,6705 г перекристаллизованного 
щавелевокислого натрия Ма›С.О., высушенного при 100° до по- 
стоянного веса. 

3. Раствор серной кислоты. В три объема дистиллированной 
воды добавляют один объем серной кислоты (уд. вес 1,84), при- 
бавляют 0,01 н раствор марганцовокислого калия до слабо- 
розовой окраски и кипятят в течение 30 минут, добавляя в слу- 
чае исчезновения окраски раствор КМпО.. 

Для установки титра марганцовокислого калия отмеривают 
пипеткой 100 мл дистиллированной воды, помещают в кониче- 
скую колбу емкостью 300 мл, прибавляют 5 мл приготовленного 
раствора серной кислоты и нагревают до кипения. В кипящую 
жидкость из бюретки вливают 10 мл 0,01 н раствора марганио- 
вокислого калия, закрывают колбу, нагревают и кипятят ровно 
10 минут. Затем колбу снимают с огня и прибавляют из бюрет- 
ки 10 мл 0,01 н раствора щавелевой кислоты. За счет щавелевой 
кислоты ионы семивалентного марганца и жидкость обесцвечи- 
ваются. Содержимое колбы дотитровывают раствором марган- 
цовокислого калия до появления не исчезающего розового окра- 
шивания. ее : 

Определение РН. В пробирку отмеривают 10 ил иссле 
дуемой воды температурой 18°, прибавляют 1 мл 0,3$-ного ра- 
створа индикатора мета-нитрофенола, встряхивают и сравни- 
вают окраску раствора с окраской стандартных растворов 
приготовленной цветной шкалы. Е 

: Д приготовления шкалы берут пробирки, наливают в = 
по 9 мл 0,01 н раствора МаОН и разбавленногов 10 раз и. 
индикатора мета-нитрофенола, внося его во все возраста ыы 
количествах 0,1; 0,2; 0,3; 0,4 и т. д. Объем жидкости во всех пр 


бирках доводят до 11 мл. : 
Величину активной кислотности находят по формуле: 


РЫ=А-ЕТаЬВ: 





ри 18°, рав- 


где К — константа диссоциации мета-нитрофенола п 
ная 8,33, 
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пература воды не равна 18’, 


В — функция цветности, величину которой определяют по 


таблице. : 

Для нахождения В надо знать Ф — о В - иН- 
дикатора (неразбавленного), добавленного В пробирку шкалы, 
окраска которой совпадает с окраской исследуемой воды в про- 
бирке. пе 12° б 

Нример. К 10 мл воды при температуре 12 до авляется 
1 мл 0,3%-ного мета-нитрофенола; окраска ее оказалась такой 
же, как в пробирке шкалы, куда прибавлено 1,5 мл разбавлен- 
ного в 10 раз раствора индикатора, что соответствует 0,15 мл 
неразбавленного. 

Ф равно 0,15. По таблице (стр. 261) находим В, что равно 
0,75. Поправка на температуру +0,04°, откуда рН=8,33+ 
0,04 (—0,75) = 7,62. 

Для определения величины рН можно также пользоваться 
нветной шкалой Алямовского. 

Более точным методом определения рН воды является 
электрометрический. 

Общая щелочность. Под общей щелочностью воды 
понимают сумму содержащихся в воде бикарбонатов, карбона- 
тов, гидратов и солей других слабых кислот, вступающих в ре- 
акцию с соляной кислотой с образованием хлористых солей 
щелочных и щелочноземельных металлов. 

Щелочность воды выражают в градусах или миллиграмм- 
эквивалентах в литре. Один градус щелочности соответствует 
10 мг/л окиси кальция. Определение щелочности основано на 
последовательности титровании с двумя индикаторами, позво- 
ляющими рассчитывать содержание бикарбонатов и карбонатов 
в воде. 

Отмеривают пипеткой 100 мл исследуемой: воды, помещают 
в коническую колбу емкостью 250 мм, добавляют 3 капли раст- 
вора фенолфталеина. Если появится розовая окраска, воду тит- 
руют 0,1 н раствором соляной кислоты. 

Затем к обесцвеченному раствору добавляют 3 капли мети- 
лового оранжевого и продолжают титрование до появления 
красного цвета. 

Если на титрование расходуется менее 0,4 мл 0,1 н раствора 
соляной кислоты, то пользуются более разбавленным — 0,04 Н. 

Общую щелочность (мг/экв на 1 л) при титровании 0,1 н 
раствором НС! вычисляют по формуле: : 


Ош =К -А, 


где К — поправочный коэффициент 0,1 н раствора 
кислоты; 
А — общее количество 0,1 н раствора соляной 
} расходованной на титрование с обоими ин 


соляной 


кислоты, из- 
дикаторами. 


Т — температурная поправка, которая вводится, если тем* 


















В 


При выражении щелос 
тает несколько иной вид: 
Ош =К.А- 2,8. 


сти в градусах формула пр 








Поправка на Значение при различной степени цветности 
температуру 
растворов | 





темпера. 
поправка 





0,02 | —2,00 | 0,11 | —0,91 | —0,57 | 0,31 
0,02 | —1,70 | 0,12 -0,87 | =0,55 | 0,32 
0,08 | —1,51 | 0,13 | —0,83 | | —0,52 | 0,33 | 


0,04 | —1,38 | 0,14 | —0,79 | —0,50 | 0,34 | 


0,05 | —1,28 | 0,15 | 0,75 | 0,25 | —0,48 0.35. 
| | 


} | 
0,06 | —1,20 0,16 | —0,72 —0,45 | 0,40 
0,07 |112 |017 —0, 69 —=0,43 [0,50 
0,08 | —1,06 | 0,18 | —0,66 ОЕ = 











| 
0,09 | —1,00 0,19 | —0,63 —0,39 


| 
0,10 | —0,95 | 0,20 | —0,60 и - 
1 





























Щелочность по фенолфталеину вычисляют по этой же фор- 
муле: 

Ф=К-А. 

Если ФЬ=0, то общая щелочность воды обусловлена только 
присутствием бикарбонатов. Удвоив щелочность по фенолфта- 
леину, получим карбонатную жесткость. = 

ри наличии карбонатной щелочности описанный не 
дает правильные результаты только при РН воды бет 
при удвоенной щелочности по фенолфталеину, меньшей 


щелочности. - 
пределение сульфатов: НЫ аа. 
Хлористым барием в кислом растворе в виде малорас р 
Го сернокислого бария по реакции: - 
$04 —- -ВаСь>Ва$О4-2С1 ``, 


= —150 мл 

Для анализа отмеривают в химический в и выпа- 

исследуемой воды, подкисляют ее 3 ил у охлаждают и дают 
ривают, пока не останется 50 мл. Затем воду 


через 
ильтровывают 

о сов, после чего отф 

тстояться в течение 3 часов, Ей 





плотный бумажный фильтр от выпавшего осадка гуминов И 
кремневой кислоты. Осадок на фильтре промывают дистилли. 
рованной водой, слабо подкисленной соляной кислотой, присое- 
диняя промывные воды к фильтрату, который снова выпарива- 
ют до 50 мл. 

В горячую воду приливают 5%-ный раствор хлористого ба. 
рия, нагретый до 80°, хорошо перемешивают, дают отстояться 
и проверяют полноту осаждения, добавляя 2—3 капли Вас, 
Если появляется муть, добавляют еще хлористого бария и после 
отстаивания снова проверяют полноту осаждения. | 

Добившись полного осаждения, стакан помещают на 3 часа 
на кипящую водяную баню, затем покрывают часовым стеклом 
и, включив баню, оставляют на ночь для полноты осаждения 
сульфатов и созревания осадка. и 

На следующий день жидкость отфильтровывают через без- 
зольный фильтр (синяя лента), смоченный предварительно горя- 
чей водой, и промывают осадок на фильтре горячей водой до 
исчезновения в промывной воде ионов хлора (по АвМО:). 

Затем фильтр вместе с. воронкой подсушивают, вынимают и 
переносят в предварительно прокаленный до постоянного веса 
фарфоровый тигель и сжигают в нем. Содержимое тигля сма- 
чивают 1—2 каплями концентрированной серной кислоты, осто- 
рожно выпаривают и прокаливают до полного озоления. Про- 


каленный тигель с осадком охлаждают в эксикаторе и взвеши- 
вают. ее - а. 


"Содержание ‘сульфат иона (мг/л) вычисляю 


В" 
где А — вес осадка сернокислого бария, мг; = 
О — объем исследуемой воды, взятой для определения, мл; 


0,4114 — коэффициент для перерасчета веса ВаЗО, на сульфат- 
ион. 


Определение хлоридов 


В коническую колбу емкостью 250—300 мл отмеривают пи- 
петкой 100 мл исследуемой воды, прибавляют 1 мл 5%-ного ра- 
створа хромовокислого калия и титруют раствором азотнокис- 
лого серебра до изменения желтой окраски в оранжево-желтую. 

Если титрованный раствор азотнокислого ‚серебра приготов- 
лен так, что | мл его соответствует 1 мг хлора, то содержание 
хлора (в мг/л) определяют по формуле: 

= А.К 
С о. 
где А — количество раствора азотнокислого серебра, израсхо- 


дованное на титрование; мл; 
О — объем исследуемой воды; 


- 1000 


2 
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К коэффициент поправки к титру азотнокислого серебра. 

Присутствие в воде сероводорода мешает определять хлор 
этим методом и искажает полученные результаты, 

Если реакция воды кислая или щелочная, воду предвари- 
тельно нейтрализуют 0,1 н раствором Ма.СО; с индикатором ме- 
тиловым оранжевым или 0,1 н раствором К›СгО, с индикато- 
ром фенолфталеином. 

Количество кислоты или щелочи, необходимое для нейтра- 
лизации, можно определить в отдельной пробе воды и перед 
определением хлоридов в отмеренную воду добавить столько 
соды или кислоты, сколько пошло на нейтрализацию воды. 

Для получения более точных результатов рекомендуют к ко- 
личеству израсходованного раствора АвМО; на 100 мл воды 
вносить поправки при условии, если титрование производят с 
1 мл 10%-ного раствора К2СгО.. - 

Если вода имеет окраску, ее обесцвечивают кипячением с 
перекисью водорода в течение 10 минут (20 мл Н2О. на 1 л во- 
ды), затем фильтруют и определяют хлориды в осветленной 
пробе. 

Реактивы. 1. Титрованный раствор поваренной соли. 1,05 г 
химически чистой МаС| растворяют в ‘литровой мерной колбе и 
добавляют дистиллированной воды до метки. Один миллилитр 
этого раствора содержит 1 мг хлора. 

2. Титрованный раствор азотнокислого серебра. 4,84 г 
АВМО: растворяют в литровой мерной колбе и доливают до 1 4. 
Один миллилитр этого раствора может осадить 1 ме хлора. 

3. Раствор хромовокислого калия. 50 г К›СгО1 растворяют в 
небольшом количестве дистиллированной воды, прибавляют ра- . 
створ азотнокислого серебра до образования небольшого крас- 
ного осадка и оставляют на двое суток. Затем раствор фильт- 
руют в мерную колбу емкостью 1 л и добавляют до метки дис- 
тиллированной воды. 

Установление титра АзМО.. 10 мл приготовленного раствора 
поваренной соли помещают в коническую колбу емкостью 
300 мл, прибавляют 100 мл дистиллированной воды, 1 мл 
5%-ного раствора хромовокислого калия и титруют раствором 
азотнокислого серебра. Титрование считают предварительно за- 
конченным после того, как лимонно-желтая окраска перейдет в 
оранжево-желтую, не исчезающую в течение 15—20 сек. К от- 
титрованному раствору прибавляют 1—2 капли титрованного 
раствора поваренной соли до исчезновения красноватого 
оттенка и титруют новую порцию ВЕ т 
натрия, используя первый оттитрованныи раствор как цветовой. 
стандарт. : 

Титрование считают законченным, как только а 
исчезающая при встряхивании бледно-оранжевая или жел 
окраска титруемого раствора-стандарта. К=10а, где 


Коэффициент поправки находят по формуле: 
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на титрование 10 мл раствора О а т 

Определение кислорода. Для о р : р = водо- 
хранилищ собирают прибор, состоящий из в для пробы и 
литровой бутылки, которые закрывают пробками — = от- 
верстиями и через них пропускают стеклянные трубки. Одна из 
трубок доходит до дна сосуда, другая ос у пробки, 
Сосуд соединяют с бутылью длинной резиновой трубкой. При 
отборе пробы его ставят в воду, а из бутылки через короткую 
трубку с помощью резиновой груши отсасывают воздух до тех 
пор, пока вода не начнет переливаться из наполненного сосуда в 
бутыль. Тогда его извлекают из воды, вынимают пробку с труб- 
ками и закрывают притертой пробкой. 

Содержание кислорода определяют следующим образом: 
если в воде присутствуют нитраты и органические вещества, их 
предварительно окисляют, добавив 0,7 мл концентрированной 
серной кислоты и 2—5 мл 0,2 н раствора марганцовокислого. 
калия. Для этого, открыв в сосуде пробку, погружают в воду 
конец пипетки и прибавляют жидкость до тех пор, пока уровень 
воды в сосуде не дойдет до краев горлышка. Затем выпускают 
из пипетки нужное количество жидкости, при этом из склянки 
выльется такой же объем воды. Этот объем вычитают из объ- 
ема взятой пробы. Сосуд закрывают пробкой, перемешивают 
воду и оставляют на 20 мин. Если проба обесцвечивается, то на- 
до добавить столько марганцовокислого калия, чтобы после пе- 
ремешивания и отстоя вода оставалась окрашенной, Окраску 
уничтожают, добавляя из пипетки таким же способом, каки 


марганцовокислый калий, 1—2 мл 2%-ного раствора оксалата 
натрия. 


После окисления нит 
пробе прибавляют 1 мл 
щелочного раствора йод 
собом, описанным выш 
сосуда воды. 

Сосуд закрывают п 
шивают и, осадив на 
3 мл концентрированной соляной кислоты 
растворения осадка. При этом жи 
окрашивается в желтый цвет. 

Из пробы отбирают в коническую ко 
оттитровывают йод 0,01 н раствором гипосульфита натрия до 
слабожелтого окрашивания, затем прибавляют 1 мл 1%-ного 
раствора крахмала и дотитровывают до исчезновения синей 
окраски. Содержание кислорода (г/л) определяют по формуле: 


0, — _8-0,01.-К.А.0 
- В(О— В) 


где О — объем склянки, мл; 
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ратов и органических веществ к взятой 
раствора соли закиси марганца и 3 мл 
истого калия. Добавляют растворы спо- 
е, учитывая количество вылившейся из 


лбу 200 мл раствора и 


- 1000, 


а — количество азотнокислого серэбра (мл), израсходованного > 

















































В — объем воды, вытесненной из склянки при добавлении 
в нее реактивов, мл; 

Н — объем воды, взятой на титрование, мл: 

А — объем 0,01 н раствора гипосульфита, израсходованно- 

го на титрование, мл; 

К — поправочный коэффициент к 0,0] н раствору гипосуль- 
«фита. 

Определение свободной углекислоты. ИПригб- 
товление эталонного раствора. В. мерную колбу на 100 мл поме- 
щают 2 мл 1%-ного раствора фенолфталеина и доливают ди- 
стиллированной водой до метки. В такую же склянку наливают 
.200 мл дистиллированной воды, прибавляют 0,5 мл 10%ф-ного 
раствора едкого натра, перемешивают и прибавляют 0,2 мл 
раствора фенолфталеина. Приготовленный эталонный раствор 
окрашивается в розовый цвет (рН =8,4). 

Для определения двуокиси углерода отбирают отдельную 
пробу воды, берут из нее 200 мл, прибавляют 0,2 мл 1%-ного 
раствора фенолфталеина, перемешивают и сравнивают окраску 
раствора с окраской эталона. Если проба воды окрасилась 
сильнее эталонного раствора, свободная углекислота отсутству- 
ет, если же она от добавления фенолфталеина не окрасилась 
или окрасилась слабее эталонного раствора, то ее титруют 0,1 
н раствором едкого натра до получения одинаковой с эталон- 
ным раствором окраски. 

Расчет ведут по формуле: 


Со: = АА 1000 (мг/л), 


где К — поправка к титру для 0,1 н МаОН; = 

А — объем щелочи, пошедшей на титрование исследуемой 

> воды, мл; 

— объем исследуемой воды. : 

Определение и Для ОЕ 
свободного сероводорода в сосуд емкостью 250 мл наливают 
1-2 мл 50%-ного раствора едкого натра и добавляют воду до 
пробки, чтобы не оставалось пузырьков воздуха. Содержимое 
хорошо перемешивают и дают выпавшему осадку отстоять, 
затем делают пробу на полноту осаждения и, если -- те 
нута, жидкость фильтруют, а осадок тщательно ни добав- 
‘рячей водой. Фильтр с осадком помещают в Е соляной 
ляют 25—20 мл 0,01 н раствора йода и подкисляют чкой и оттит- 
кислоты (1:9). Фильтр растирают стеклянной ИВ 


натрия 
ровывают избыток йода 0,01 н раотВром типо а 
до получения светло-желтой окраск т вновь до исчезновения 


1$-ного раствора крахмала и титрую 
синего окрашивания. - 
Результат вычисляют по формуле: 


Е ы . 0,85 
— (А- Ю-В: 8-0. 1000, 
= 2 
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Е: ние сероводорода, мг/л; ь 
Е. т —  маво оИбавлениой? раствора йода, мл; 
К, — поправочный коэффициент для приведения раствора 
йода к точно 0,01 н; 
В — количество раствора тиосульфита натрия, израсходо- 
ванное на обратное титрование, мл; 
К. — поправочный коэффициент для приведения расхвора 
тиосульфита натрия к точно 0,01 н; 
О — объем взятой для исследования воды. 

Трилонометрич еское определение суммы 
кальция и магния в природной воде. Определение сум- 
марного содержания кальция и магния основано на примене- 
нии трилона Б-кислой натриевой соли этилендиаминотетраук- 
сусной кислоты (или сокращенно Ма›НэТ). В щелочной среде 
трилон Б образует с ионами Са?+ и Ме? + комплексы по урав- 
нениям: 
НТ? + Са?+- СаТ?— + 2Н+ 
Н2—+ Ме? += МеТ?—+2Н +. 

При добавлении к раствору, содержащему ионы кальция и 
магния, индикатора кислотного хром сине-черного (или хромо- 
гена черного), последние связываются в окрашенные ком- 
плексы. Ионы магния и кальция реагируют с индикатором по 
уравнениям, образуя комплексы винно-красного цвета: 


М8? т На. —>Мопа -+ Н+, 
Сат-- Нш94.--—Саша - + Н+. 


голубой винно-красный 


При титровании полученного раствора трилоном Б ионы каяль- 
ция и магния извлекаются и связываются в более прочные ком- 
плексы с трилоном Б, в связи с чем по окончании титрования 
винно-красный цвет раствора переходит в голубой цвет индика- 
тора. Очень резкий переход окраски дают ионы магния, но ионы 
кальция четкого изменения окраски не дают, поэтому кальций 
можно определить только в присутствии магния, т. е. только 


сумму обоих ионов. г 

Метод применим при минимальной суммарной концентрации 
кальция и магния в титруемой пробе раствора, до 0,5 мг-экв/л 
Относительная ошибка находится в пределах 1—3%. Опреде- 
лять кальций и магний мешают железо, алюминий, марганец 
медь и высокое содержание карбонатных и бикарбонатных 
ионов. Чтобы устранить влияние железа, рекомендуется разба- 
вить раствор или предварительно отделить железо. Влияние не- 
больших концентраций марганца можно устранить, добавляя к 
титруемому раствору гидроксиламин. Что касается высоко , 
содержания карбонатных и бикарбонатных ионов, то их влия т 
устраняется добавлением титрованного раствора соляной ки а 
ты для нейтрализации щелочности и последующим кипяч Е 
раствора (для удаления СО.) в течение 5 МИН. нем 
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Тетраук. = 
ОИ среде га 
по ура. — 


ТЬЦИЯ И. 
‚ хромо- 

е ком: - 
‚ром по. 








Ход анализа. 1. В коническую колбу на 950 мл берут 
необходимый объем анализируемой воды. 
Рекомендуемые объемы проб для анализа 


и концентрация раствора трилона Б в зависимости 
от содержания кальция и магния 





й Объе ‹ 
Содержание Са? + и МЕ? + Пробы а - Б 
а к т : | ы 
(мг-экв/л, жесткость воды) мл нормальность 








0,5 50 0,01 
5,0—10,0 25 0,01 
10,0—20,0 19 0,01 
20,0—50,0 10 0,05 





9. Затем добавляют, если нужно, дистиллированной воды до 
общего объема 50 мл, 5 мл буферного раствора и 10 капель ин- 
дикатора хром темно-синего (или хромогена черного); все это 
перемешивают. 

3. Полученный раствор титруют, энергично перемешивая ра- 
створом трилона Б до перехода окраски от винно-красной через 
лиловую и фиолетово-синюю к чистой голубой по окончании 
титрования. Чтобы не перетитровать, окраску раствора сравни- 
вают с заведомо перетитрованной пробой воды. 

4. Содержание Са?+ и Мо?+ рассчитывают по формуле: 

а. М.К. 1000 
Сса м = — у 


где С с.-ме — содержание Са?+ и Мэ?+ в мг-экв/л, т. е. жест- 
кость исследуемой воды; 
а— количество раствора трилона Б, израсходованного на 
титрование, мл; 
№ — нормальность раствора трилона Б; 
К — поправочный коэффициент для раство 
У — объем взятой для анализа воды, мл. 

А. Установление титра 0,01 н раствора трилона Б. 1. В кони- 
ческую колбу на 250 мл пипеткой берут 25 мл 0,01 н раствора 
Мв50: -7Н»2О, приготовленного из фиксанала, добавляют ди- 
стиллированной воды до 50 м4. : 

2. Прибавляют 5 г буферного раствора, 10 капель = 
тора хром темно-синего (или хромогена черного) и хорошо 
ремешивают. 

3. Раствор титруют, энергично переме 
а Б до получения голубой окраски (с 

нтрольного раствора). Е 

- Установление ие” 0,05 н раствора трилона ее 
кой берут 50 мл 0,01 н раствора Ме$0а- 7Н2О Я 
го из фиксанала) в коническую колбу объемом 2 . 


ндика- 
2. Прибавляют 5 мл буферного раствора, 10 а - 267 


) 


ра трилона Б; 


шивая, раствором три“ 
равнивают с окраской 




















=. ие 





ра хром темно-синего (или хромогена черного) и хорошо пе. 
то У 


ют. Е - Е 
Раствор титруют, при знергичном перемешивании, раст. 


ором трилона Б ло нолучения голубой окраски (сравнивают с 
В о 

‹ой к твора). 

окраской контрольного рас Е 

Е Бычисление поправки к титру К для 0,01 н в растворе три- 
лона Б. Пример. Для установки титра было взято 
С! + 


95 мл 0,01 н раствора Мо$О..7Н2О, на титрование которого 


было израсходовано 24 мл приближенного 0,0Г н раствора. 
трилона Б. Поправку к титру К вычисляем по формуле: 
174 


Коди н триловаБ =— 2. 


где У — объем точного 0,01 н раствора №8501 . 7Н2О; 
У — объем раствора трилона Б (приближенно 0,01 н).. | 
Для указанного примера имеем: 
св 
К 0,01 н трилона Б = о == 1,042. 





Вычисление поправки к титру К для 0,05 н раствора три- 
лона Б. Пример. На титрование 50 мл 0,01 н раствора 
Ме50..7Н>О было израсходовано 12 мл 0,05 н раствора три- 


Б. 
—- ке 
О = о 


Определение кальция трилонометрическим 


методом так же, как и определение суммы кальция и магния, 


основано на применении трилона Б, но индикатором в этом слу- 

чае служит специфичный для ионов Са?+ мурексид. С ионами 

кальция в щелочной среде он образует комплекс, окрашенный 

в красный цвет. При титровании полученного раствора трило- 

ном Б в точке эквивалентности окраска становится лиловой 
(фиолетовой). 

Ход анализа. 1. Пипеткой берут необходимый объем анали- 

зируемой воды и помещают в коническую колбу на 200—250 мл. 

_ Рекомендуемый объем пробы для анализа = т: 

и концентрация раствора трилона Б в зависимости гс 

от концентрации Са?+ в воде : 


онцентрация нонов Са?+ ‚| Объем | Концентрация раствора 
Ра а. Пр? трилона Б, нормаль- 
ЕЕ оо ИА 
0,5— 2,5 100 0,01 
2,5— 5,0 50 У 
5,0—10,0 55 0.01 
10,0—20,0 55 а 
20,0—40,0 5 а 





Е 
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2. Добавляют, если нужно, дистиллированной воды до’ 
100 мл, 2 мл 2 н раствора МаОН и 19—15 иг смеси индикатора 
мурексида (лопаточкой, сделанной из спички). 

3. Раствор титруют, интенсивно перемешивая, раствором 
трилона Б до перехода красной окраски в лиловую (краено- 
фиолетовую), сравнивая ее с окраской контрольного раствора, 
которым является заведомо перетитрованная проба воды. 

4. Содержание Са?Т, мг-экв/л, рассчитывают по формуле: 

сет = 4 М и 100 
где а— количество раствора трилона Б, израсходованного 
на титрование, мл; : 
№ — нормальность раствора трилона Б: 
К — поправка к титру; 
У — объем пробы, взятой для анализа. : 

Зная сумму кальция и магния и содержание кальция, можно 

по разности найти концентрацию магния в исследуемой воде: _ 
Сеат -ЕМв?+— Соса = СМя?+ 

Для пересчета концентраций на мг/л необходимо концентра- 
цию, выраженную в мг-эквивалентах, умножить на мг-эквива- 
лент. 

Пример. Концентрация Са?+ и Ме?* равна 5,4 мг-экв/л: 
Сса=—4,0 мг-экв/л; * См; —1,4 мг-экв/л. Е 

Для перехода к концентрациям, выраженным в мг/л, умно- 

жаем полученные данные на мг-эквиваленты соответствующих 


ионов: 
Сса=* =4Ж20=80 мг/л; Смыт=14Ж12 = 16,8 мг/л. 


МЕТОДЫ САНИТАРНО-БАКТЕРИОЛОГИЧЕСКОГО — 
ИССЛЕДОВАНИЯ ВОДЫ! _ -— 


План бактериологического анализа’ воды — 
Первый день 
1. Запись в книгу экспертиз поступившей пробы воды. 


2. Подготовить: 

а) МПА (расплавить и охладить до 45°); 

6) глюкозо-пептонную среду: концентрированную (в колбоч- 
ках по 10 мл, в пробирках — по 1 мл среды) и разведенную 


(в пробирках по 10 мл среды); — - 
в) пробирки с 9 мл стерильной водопроводной воды; г 
г) стерильные пинетки (1 и 10 мл), чашки Петри, мензурки 


на 100 мл. 
3. Взболтать пробу, не замачивая пробки. 


4. Решить, в каких объемах воды определять микробное чис- 
ло и титр группы кишечной палочки (см. $ 3). 


' Методы заимствованы из брошюры Н. А. Голубева по эх те 
изданной Ленинградским институтом усовершенствования врачеи, чт. . 
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5. Приготовить разведения исследуемой воды, если посевы 


ее 0,1 мл (см. $ 4). 
лаются в объемах не мен - == 
ее Сделать соответствующие надписи на чашках Петри, про- 


бирках и колбах. 


7. Произвести посевы: | 

а) на МПА (для определения микробного о ы менее 
двух объемов исследуемой воды в и - т ты рые т 
трязненности 1 и 0,1 мл, или 0,1 мл и 0,01 мл, или 0, 7 
итд. (см. 6 6; 7, 8); 

6) на глюкозо-пептонную среду (для определения титра 
группы кишечной палочки) соответствующих объемов испытуе- 
мой воды в зависимости от предполагаемого загрязнения 
(см. $ 12, 13, 14). 

Поставить в термостат чашки Петри с МПА (после посева на 
них исследуемой воды) при 37 и 20° (см. $ 9), а посевы на глю- 
козо-пептонную среду — при 42—43? (см. $ 15). 

Второй день 

1. Произвести счет колоний, выросших на МПА при 37°, за- 
писать в журнал (см. $ 10, 11). : 

2. Учесть результаты посевов на глюкозо-пептонной среде, и, 
независимо от признаков роста, из всех бродильных сосудов 
произвести пересев на розоловый дифференциальный агар 
(РДА)._ — 

Пробирки с посевами на розоловый дифференциальный агар 
поставить в термостат при 37° на 23 часа. Посевы же на глюко- 

‚ 30-пептонной среде поставить в термостат при 42—43? (см. 6 16, 
17, 18). Данные внести в журнал. 


Третий день 

1. Произвести счет колоний, выросших на МПА при 20°. 
Данные записать в журнал (см. 6 10, 11). 

2. Изучить результаты посевов на розоловом дифференци- 
альном агаре и глюкозо-пептонной среде (см. $ 19, 20). Коли- 
титр выражается при помощи таблиц 1—5. Сообщить о резуль- 
-татах исследования воды. : 

Определение микробного числа. Микробное чис- 
ло — количество колоний, выросших в чашках Петри на МПА 
при инкубации из | мл исследуемой воды при 37 и 90° в течение 
соответственно 24 и 48 часов. 

Микробное число для поверхностных водоемов определяется 
после выращивания посевов при 37 и 20°, для водопроводов и 
подземных источников — при 37°. 

Подготовка к посеву 

$ 1. МПА, приготовленный в пробирках по 15 мл 
ют в кипящей воде и затем охлаждают до 45°. 

$ 2. Пробу испытуемой воды перед посевом тщательно пере» 
мешивают, следя за тем, чтобы не смачивалась пробка. . 
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$ 3. Для засева в зависимости от предполагаемого загрязне- 
ния берется различное количество исследуемой воды (но не ме- 
нее двух объемов), а именно: [и 0,1 мл, 01 и 0.01 мл, или 001 
и 0,001 мл ит. д. = = 

Ти 0,1 мл исследуемой воды вносятся в чашку Петри непо- 
средственно градуированными пипетками. Для засева же менее 
0,1 мл приготовляются разведения исследуемой воды в стерили: 
зованной (в автоклаве) питьевой воде. 

Рекомендуется применять такие разведения, при посеве ко: 
торых на чашках вырастает не менее 300 колоний. 


$ 4. Разведения приготавливаются следующим образом: по: 
сле фламбирования горлышка склянки (батометра) стерильной 
градуированной пипеткой отбирают 1 мл воды, вносят в пробир- 
ку с 9 мл стерильной воды и тщательно (набирая и выдувая из 
пипетки) перемешивают. На пробирке делается надпись 0,1, что 
означает: 1 мл воды этой пробирки содержит 0,1 мл исследуе- 
мой воды. Другой стерильной пипеткой берут из первой пробир- 
ки (с надписью 0,1) 1 мл и приливают во вторую с 9 мл стериль- 
ной воды. Тщательно перемешивают и на пробирке делают над- 
пись 0,01, потому что 1 мл жидкости этой пробирки будет содер- 
жать 0,01 мл испытуемой воды, и т. д., до получения необходи- 
мого разведения. ы 

Для получения последующего разведения каждый раз берут- 
ся стерильные пипетки. 

При приготовлении разведений учитывают, в каких малых 
объемах испытываемой воды будет определяться коли-титр, и 


одновременно готовят их. 
$ 5. На крышках чашек Петри делаются записи о количестве 


вносимой в чашку исследуемой воды и дата посева. 
Посев и выращивание 


$ 6. Из каждой пробы воды подземных водоисточников И ВО- 
допроводов берут для посева не менее двух разведений (см. $ 3), 
чаще всего 1 и 0,1 мл, и каждое из них вносят в чашку Петри, 
на крышке которой предварительно сделана надпись (см. $ 5). 

$ 7. Из каждой пробы воды открытых водоемов берут для 
посева не менее двух разведений (см. $ 3), чаще всего ЕЕ 
0,01 мл и даже менее, в зависимости от предполагаемого загряз- 
нения, и каждое из них вносят в чашку Петри, на крышке кото- 
рой сделана предварительная надпись (см. $5). 

Такие же посевы делаются в чашки Петри для выращивания 


при 20°. 
$ 8. После внесен 
вают расплавленный 


смеитивают вращател 
края и крышки чашки. Охлаждают с 


верхности. т 


ия исследуемой воды в чашки Петри вли- 
и охлажденный до 45° МПА, их быстро 
ьными движениями, стараясь не смачивать 
месь на горизонтальной по- 








ынсКАО 











-руют, и сумму делят на число чашек, в которых подечитывались 


_В 25 квадратах 325 колоний, т. е. в среднем на 1 см? приходит- 

































Края пробирок с МПА перед ВЫИНЕ ее в чашки” 
фламбируют. При работе однон пипеткой посевы воды в чашки 
начинают с больших разведений и переходят на о 

$ 9. Чашки с посевами ставятся в термостат при 37 на 24 ча. 
са, при 20° — на 48. 

Учет результатов посева 
(счет колоний) 

$ 10. Колонии считают с помощью лупы одним из описывае- = 
мых способов. : 

А. Если колоний немного (не более 350), то в чашке их счи-_ 
тают все. Для пересчета на | мл исследуемой воды количество 
колоний умножают на степень разведения. Результаты. сумми- 


колонии. 

Пример. В одной чашке засеяно 0,1, во второй 0,01 мл 
исследуемой воды. В первой чашке подсчитано 345 колоний, в 
пересчете на 1 мл — 3450 (34510), во второй — 38 колоний, 
в пересчете на | мл — 3800. Сумма колоний на двух чашках — 
7250 (3450-=3800). Количество колоний в |! мл исследуемой во- 
ды — 3625(7250:2). 

Б. Если колоний на чашке более 350, то учитывают их при 
помощи счетной пластинки. В этом случае должны быть сосчи- 
планы колонии не менее чем на '/з чашки. Полученные по квад- 
ратам числа колоний складываются, сумма делится на количест- 
во подсчитанных квадратов, т. е. вычисляется среднее число 
колоний на 1 см?. Общее число колоний в | мл определяется по 
формуле л/?аЮ, 
тде л = 3,14, 

г — радиус дна. чашки, 

а — среднее число колоний на | см?, р 

К — степень разведения. 

Пример. Засеяно 0,01 мл исследуемой воды. Подсчитано | 


ся 13 колоний (325 : 25). Диаметр чашки — 9,6 см, отсюда 
т=4,8 см. Следовательно, общее количество колоний в [ мл ис- 
следуемой воды 3,14 4,8? Х 13 Х 100=93849 колоний. _ : 

$ И. Количество колоний рекомендуется выражать следую- 
щим образом: 


о 


При количестве колоний в 1 мл Результат анализа записывается 
т тИЦ 

от То до т как было подсчитано 

Е „ 000 с округлением до ближайших 

„ 1001 > 10000 с округлением до ближайших 6 

#10001, 100000 с округлением до ближайших 1000 






„ 160001 $ 1000000 с округлением до ближайших 10060 












Определение количества бактерий - 
кишечной палочки. Группа кишечной па ОЧКИ = 
ется на следующие подгруппы: о 
В. соН сотиипе, В. со сИгоуогит, В. со] 
К ним относятся: = 


а) грам-отрицательные, короткие неспороносные палочки: 
6) аэробы или факультативные анаэробы; 


в) сбраживающие глюкозу с образованием кислоты и газа 
в течение 24 час. при 43 — 45°; 


:. = = 
г) растущие на фуксин-сульфитном агаре с образованием 
красных с металлическим блеском колоний. или темно-красных 


> с темным центром и прозрачных неокрашенных ко- 
И, 


{ аегосепе$, В. рагасой. 


Наличие в исследуемой воде кишечной палочки и ве разно- 
гидностей, являющееся показателем фекального загрязнения 
воды, определяется методом бродильных проб, при этом резуль- 
таты выражаются в виде титра группы кишечной палочки, а 
также методом мембранных фильтров с выражением результа- 
тов анализа в виде коли-индекса. 


1. Двухфазный бродильный метод 


Первый этап (посев на глюкозо-пептонную среду). 

$ 12. В зависимости от предполагаемого загрязнения для оп- 
ределения коли-титра берут исследуемую воду открытых водое- 
мов в количестве 111.1 мл (и тогда высевают ее в объемах: 
100 мл, 10 мл, 1 мл, 0,1 мл) или ПЕ мл (высевают 19 мл, мл, 
0,1 мл и 0,01 мл), или ИТ (высевают 1 мл, 0,1 мл, 0,01 мл, 
0,001 мл). 

$ 13. Из грунтовых колодцев и водопроводов для посевов ‘бе- 
рется 300 мл воды (два объема по 100 мл и Ш объемов по 
10 мл). - : 

Вода артезианских скважин исследуется на наличие кишеч- 
цой палочки в объеме 500 мл: 4 объема по 100 мл и 10 объемов 
по 10 мл. 

$6 14. 100 мл исследуемой воды вливается в колбочку © 10 мл 
концентрированной тлюкозо-пептонной среды, 10-мл — в про- 
бирку с 1 мл концентрированной глюкозо-пептонной среды, а 
1 мл и меньшие объемы исследуемой воды вносятся в пробир- 
ки с 10 мл разведенной (нормальной) глюкозо-пептоннои среды. 

Влитая вода тщательно перемешивается со средон. Поплавки 
должны быть заполнены средой. Если в них есть воздух, это от- 
мечается на пробирке и в р Е на 7—12 час. 

$ 15. Посевы ставятся В термостат при. НЫ 

Второй этап — пересев на розоловый дифференциа: 


агар и учет результатов посевов. . 
: 5 16. ра ии час. учитываются результаты посевов на 
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(рост и газообразование). Рь_ 


глюкозо-пептонной среде (ГПС) 
зультаты записывают В журнал. 
$ 17. Независимо от признаков 
ересев на 

сосудов производится п 
ый, агар (РДА). Для этого материал из 


роста из всех бродильных 
розоловый _ дифференциаль- 
ГИС захватывают 


нетлей с крупным ушком, переносят в пробирку с РДА, слегка 
растирают в конденсационной жидкости, делают укол в стол- 
бик, не доводя петлю до дна пробирки, и, вынимая петлю, про- 
водят ею штрих по скошенной поверхности агара. 

$ 18. Пробирки с посевами на РДА помещают в термостат 
при 37° на 24 часа с момента посева воды на ЕЕ 

Оставшиеся посевы на ГИС вновь ставят в термостат при 
42—43°, так как они могут потребоваться в дальнейшем для пов- 
торных пересевов. 

Пересев с ГПС наРДА можно сделать не через 7—12 час. а 
позднее, но не позже, чем через 24 час. Если пересев с ГПС на 
РДА делается через 16—18 час., то дальнейшего выращивания 
в среде накопления (ГПС) не требуется 

Если при пересеве на РДА через 7—12 час. нет роста бакте- 
рий, ав ГИС через 12 час. роста появляется брожение или 
только помутнение, необходимо из этих пробирок вновь сделать. 
пересев на РДА и выращивать его 10—12 час. 

$ 19. Результаты учета посевов на ГПС и РДА 
ются в журнал. 

Признаки обнаружения бактерий кишечной 
группы 

а) кишечная палочка 
результат считается положительным, если: 


на ГПС на РДА 
имеется рост (муть) и на скошенной поверхности изоли- 
газообразование или рованные желтые колонии или рост 
только муть; в виде желтого штриха на пожел- 
тевшей среде; 
‚ столбик окрашен в желтый цвет с 
разрывом, вспенивание конденса- 
- ционной жидкости; Е 
в мазках — грам-отрицательные 
короткие неспороносные палочки: 
6) паракишечные палочки . 
результат считается положительным, если: 


записыва- 


на ГПС на РДА 
имеется рост (муть) и на скошенной поверхности среды 
газообразование или вырастают серые колонии или серый 
только муть; штрих; 
цвет среды в скошенной части не 
изменяется 


й или появляется мали- 
новыи оттенок в результате Образо- 



























звание или 76 
предел 
$20. Ре 









вания щелочи растущими бактерия- 
ми; в столбике среда желт 




















ь ого цве- 
Е в конденсационной 
) 
в мазках — грам-отрицательные 
т неспороносные палочки; 
Пр. в) кишечная палочка в воде после хлорирования 
в результат считается положительным, если: 
оса на ГПС на РДА 
= имеется рост и газообра- вырастают серые колонии, не изме- 
тат пра зование или только муть; няющие цвета среды и не дающие 
ДЛЯ пов. газообразования; 
а палочки грам-отрицательные и сла- 
2 чае. Г _ бо подвижные (глубокие изменения 
ТИС свойств кишечной палочки под 
ива влиянием хлора); 
результат считается отрицательным, если: 
та бане на ГПС на РДА 
ание д: имеется муть и газообра- изменений нет. 
ь 0 зование или только муть; 
* 
Определение коли-титра с помощью таблиц. 
ПИСЫВ8- $ 20. Результаты анализа выражаются в виде коли-титра 
за | (табл. 1—5). 
печной Таблица 1 
Воды открытых водоемов : 
(реки, озера, и т. п.) 
по объему 100 мл, 10 мл, 1 мл, 0,1 мл 
от!" 100 10 1 0,1 Коли-титр = Коли-индекс 
Л р 
[И ол 
На 1о* = = — к более 111 | менее з 
реа ПИ 
. д" Ре = Ш 9 
ый оибй = те Ре" — 105 9,5 
ко - | + : 
о ие = 2 Е 46 22 
тей”. рее —- 43 23 
ет =: сы 36 28 
0 ЗЕАНЕТЫ 
тай ЕЕ И 92 
ЯН = 
1 =: =: 10 94 
Е ЕЕ зе р 6 180 
г 4 230 
ы Е ЕЁ 1 960 
ей ры 380 
ср И. - Е р Е е ы более но 
с ее а 
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и я х . 275 
СМ - 
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Таблица 2 
Воды открытых водоемов 
(реки, озера и т. п.) 
по объему 10 мл, 1 мл, 0,01 мл 


Коли-титр Коли-индекс 


менее 














2300 

9600 

23800 

‘менее 23800 
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Таблица 3 
Воды открытых водоемов 
(реки, озера и т. п.) 
по объему 1 мА, 0,1 мл, 0,01 мл, 0,001 мл 





Коли-индекс 


менее 








ЕН 


НЕНЕЬЕЕЕЕЕ ТРЕЙ 
НЕ ЕЕЕНЕННЕНЕЙ 














Табли 
а 4 
Вода водопроводная, грунтовые кололцы и т. п. 


Общий объем 306 мл 


(два объема по 100 мл и Ю объемов по 10 мл) 





Количество положительных объемов по 100 мл 





Количество 0 1 
положительных —А—А——„/«Э/ 


объемов по 100 мл 
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| 
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коли- коли- 


индекс иаЖЕКС 5 коли- 


индекс 


менее 
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более менее 
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Таблица 5. 


Воды артезианских скважин 
Общий объем 500 ил 


(4 объема по 100 мл и 10 объемов по 10 мл) 


Количество полотен ЕоВЕаМОВЕНЯ: ЖЕ ЕЕ положительных объемов по и мл 
1 2 = 


Количество положи- 
тельных объемов по 


коли-индекс 


Е 


коли-индекс 
коли-индекс 
коли-титр 
коли-индекс 
Е 
коли-титр 


хоч мою —=@ 


23 
более! менее 
230 


— 












































. этого на столик накладывается и з 
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9. Метод мембранных фильтров 


91. Для бактериологического анал ыы. мем. › 
ая льтров применяют прибор дл Рации и мем. 
бранных фильтр №3 
бранные фильтры аа еек стеклянной в. 

Прибор состоит и ню пористую пластинку, в 
ронки. Столик имеет керамическую - Е а ко- 
торую при фильтровании кладется меморан: ЗИЛЬТР. К. столи. 
ку при помощи кольца укрепляется ОН воронка емко. 
стью 0,6 л. Собранный прибор резиновой пробкой укрепляется 
в горлышке колбы Бунзена, а последняя резиновым шлангом 
<оединяется с водоструйным или иным насосом для создания в 
ней вакуума, ускоряющего процесс фильтрации. 

$ 22. Подготовка мембранных фильтров для. 
анализа состоит в следующем: их помещают в выпарнвательную 
чашку или химический стакан с теплой дистиллированной’ во- 
дой и дважды кипятят по 15—20 мин., а для удаления остав- 
щихся при обработке растворителей каждый раз меняют воду. 
Кипение должно быть ровное, иначе разрушится структура 
‘фильтров. Необходимые надписи на мембранных фильтрах де- 
лаются на «воздушной» (матовой) поверхности простым каран- 
‚дашом. 

$ 23. Подготовка прибора для анализа:  металличе- 
«кий столик, кольцо, стеклянную воронку, керамическую пла- 
стинку стерилизуют, обжигая спиртовым пламенем. Мембран- 
ные фильтры после кипячения охлаждают, стерильным пинцетом 
‘извлекают из воды и кладут на керамическую пластинку столи- 
ка «зеркальной» стороной. Во избежание повреждений под мем- 
бранный фильтр подкладывается простерилизованный кружок 
из фильтровальной бумаги, смоченной стерильной водой. После 
акрепляется воронка прибора. 


дуемой воды. Через мем- 
ся с таким расчетом, чтобы на 


› ЧТО соответствует 

лосеву 0,01 и 0,1 мл исследуемой воды. ы 
$ 75. Посев. В воронку фильтровального прибора стериль- 
но наливают исследуемый объем воды, после чего создают ваку- 
ум в колбе Бунзена, у 


Закончив фильт 


рование, снимают во онк 
‘цетом захватываю ь т 


т мемб обожженным пин- 
раи и накладыва- 
агара в чашке Петри, 


между поверхностями 











от Воду. 
руктура 
грах де- 
г каран- 


галличе- 
ую пла: 
ембран- 


инцетом 
стол: 













агара и Фильтра. Фильтр накладывается на среду так, чтобы 
была м. Е задержанными на ней микро- 
бами) была осращена вверх, а «зеркальная» сторона плотно 
прилегала к среде. я 


$ 26. Выращивание. Чашки с наложенными на повер- 


хность фуксин-сульфитного агара фильтрами помещают крыш- 


ками вниз в термостат при 37° на 94 часа. 


При исследовании сильно загрязненных вод для заглушения 
сапрофитной микрофлоры выращивать агар рекомендуется при 
42—43? в увлажненной камере, для предохранения его от высы- 
хания (по ГОСТу. этот способ выращивания не предусмотрен). 


$ 27. Счет колоний. Через 18—24 часа в термосгате, 
пользуясь лупой, подсчитывают колонии, характерные для груп- 
пы кишечной палочки, с последующим выборочным изучением 
2—3 колоний, типично окрашенных и бесцветных. 


$ 28. Учет результатов анализа. Отсутствие в маз- 
ках грам-отрицательных неспороносных палочек дает отрица- 
тельный ответ на наличие кишечной палочки. При наличии в 
мазках грам-отрицательных неспоросных палочек переходят 
ко второму этапу исследования (к постановке бродильной 
пробы). 

$ 29. Проведение вторичной бродильной про- 
бы. Из тех колоний, которые были использованы для изго- 
товления мазков для окраски по Граму, должны быть сделаны 
посевы в бродильные сосуды с 10 мл разведенной глюкозо- 
пептонной среды. Посевы выращивают 24 часа при 43°. 
дает отрицательный 


Отсутствие газообразования в посевах 
ичие газообразова- 


ответ на наличие кишечной палочки, нал 
ния — положительный. 

$ 30. Выражение результатов анализа в — 
коли-индекса. Подсчитывается количество рые 
тельных палочек (см. $ 27), выросших на а а 
с характерным ростом на фуксин-сульфитном р ен. 
газообразование на тлюкозо-пептонной среде при 1 д воды 
декс —- количество грам-отрицательных палочек в > 


й Л офильтровано 
нный фильтр было пр 
пример в час. выделено на мембран- 


для группы кинтечной 


200 мл исследуемой воды. ны ерным 
акт 5 
ном фильтре 4 колонии © хар р ом агаре. Микроскопирова 


палочки ростом на фуксин-сульфитн а 
нием установлено, что это грам-отрица 


Л ‹ой у материа- 
логически схожие с кишечной палочкой. При пер а 
ла из каждой колонии И выращивании их при 42 


„жлой колонии. Значит, 
- х из каждой коло - , 
ве о ео лено 4 кишечных палоч 


й выде < 
из 200 мл исследуемой воды было вБЫД а. (4х5). 


й воды бу 
ки, а коли-индекс исследуемой вод р 


Методы идентификации 
выделенных культур 


















Физиологические признаки, по которым различаются под.. 
группы В. сой сопипипе и В. соЙ аегобепез, следующие: 


а) реакция среды Кларка по метилрот (интервал РН 44— 
р 6.0) в кислой среде имеет красный цвет, в щелочной — желтый, 
$ Появление красной окраски свидетельствует о том, что благо- 
даря жизнедеятельности развившейся культуры В. со соттипе - 
„рН среды изменяется с 7,0 до величины меньшей 4,4. Появле- 
ние желтой окраски свидетельствует о том, что реакция среды 
под влиянием жизнедеятельности В. соЙ аегосепез не изменяет 
РН ниже 6 (по метилроту); 

6) положительная или отрицательная реакция Фогес-Про- 
‘скауера. Положнтельную реакцию появление эозиново-красной 
окраски среды дает подгруппа. В. со! аегорепез и не дает 
Б. сой сопишиие; 

в) отношение к лимоннокислому натрию как источнику уг- 
„иерода. Подгруппа коли-аэрогенес способна, а подгруппа коли- 


фекальная неспособна использовать лимоннокислый натрий в 
качестве источника углерода: 


М ———ы=———ы 


5 

Реакция с Реакция Е 

Полгруппа метилротом Фогес- = 

(среда Кларка) | Проскауера А. 

| оо 

В. со! сошшипе + (красн.) | — — 

В. сой аегорепез — (желт.) -- (красн.) | + 
В. рагасой + — 








р -— 





подгруппа 

оявление желтой мы 

среде дает подгруппа коли-аэрогенес (реакция —) - 
Реакция Фогес-Проск Я 

- ауера. К оставши 5 

культуры в среде Кларка добавляют 5 мл 5%-ного КОХ ыы - 

вят пробирку в термостат при 37° Ъ, ста- 


о на ночь. Появление т 
красной окраски среды считается положительной ме = 


еа ы 
дает подгруппа коли-аэрогенес. Отрицательную о ВЕ 
оез изменения) дает подгруппа коли-фекальная. (среда 
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Приготовление 
питательных сред 





Глюкозо-пептонная среда ` (среда Эйкмана): 
а) концентрированная среда: в [д воды расгв = 
оряют 50 г 
хлористого натрия и 100 2 пептона, нагревают до кипения 
фильтруют, добавляют 50 г глюкозы, устанавливают Н а 
7,6, разливают в колбочки с поплавками по 10 мли прое ЕЕ 
по | мл, стерилизуют текучим паром в течение 30 мин ааа 
: МИН. 7 
© момента, когда термометр нокажет.100°) три дня подряд; 

6) разведенная (нормальная): в [ л воды растворяют 5 г 
хлористого натрия и 10 г пептона, нагревают до кипения, филь: 
труют, добавляют 5 г глюкозы, устанавливают РН 7,4—7,6 раз- 
ливают по 10 мл в пробирки с поплавками и стерилизуют теку- 
чим паром в течение 30 мин. три дня подряд. 

_ Розоловая дифференциальная среда (по Г. М. 
Киченко). 

К Ел мясо-пептонного 1,5%-ного агара с рН 7,4—7,6 добав- 
ляют 50 мл жидкой желчи или из того же расчета сухой желчи, 
10 г лактозы, 1 г глюкозы, 2 мл 1%ф-ного спиртовбго раствора 
бромтимолблау и 2 мл 5%-ного спиртового раствора розоловой 
кислоты. Полученную среду тщательно смешивают и проверяют 
на буферную способность следующим образом: 1—2 капли при: 
готовленной среды помещают на стекло, чашку Петри или 
белую фарфоровую пластинку. Когда среда затвердеет, на ее 
поверхность наносят каплю 10%-ной соляной кислоты и рядом 
(чтобы капли не смешивались) каплю 10Ф-ного раствора едко- 
го или углекислого натра. Правильно приготовленная среда 
должна иметь с индикатором бромтимолблау коричнево-крас- 
ный цвет, а без него — бледно-розовый; она должна быстро из- 
менять цвет в желтый от кислоты и в слабомалиновый от ще- 
лочи. Если реакция протекает медленно (неправильно установ- 
ленный рН МПА), необходимо для получения быстрого измене- 
ния окраски добавить к среде 10%-ный раствор соляной кисло- 
ты, если среда интенсивно малинового цвета, или 10%-ный 
раствор щелочи, если среда серо-желтого цвета. После этого. 
среду надо снова проверить на буферную способность. 

Приготовленную среду — РДА — разливают в серологиче- 
ские или узкие бактериологические пробирки, заполняя их до 
Ч высоты, стерилизуют и хранят В вертикальном положении до 
застывания. Перед употреблением среду предварительно рас- 
плавляют, а затем пробирки наклоняют так, чтобы застывая, 
среда приняла форму столбика с небольшим скосом. Е. 
Стерилизуют готовый РДА в автоклаве, предварительно 2 
гретом до парообразования под давлением 0,5 атм в течение . 
мин. По окончании стерилизации пар спускают и тотчас же а 
крывают крышку автоклава. После того, как пар о 
вынимают из автоклава. Остывшую среду помещают в тер: 

28} 





инет 


д 


№ 








ат на дос-суток дя проверки на стерильнзиаеа ии 
бирок. Е 

Примечание. РДА можно готовить и без бромтимолблау. 

Среда Симмонса (среда с лимоннокислым натрием). 

В 1 4 стерильной дистиллированной воды растворяют 5ехдо. 
ристого натра, 0,2 г сернокислого магния, | г двуосновного фос. 

‘форнокислого аммония, | г двуосновного фосфорнокислого ка. 
„лия, 2 г кристаллического лимоннокислогс натрия; рН раство- 
ра = 6,8. Раствор стерилизуют текучим паром три дня подряд 
по 20 мин. 

В раствор, подогретый до 50—60°, добавляют агар (20 г на 
1 1). Навеску агара предварительно размачивают в стерильной 
„дистиллированной воде и разбухшие кусочки стерилизуют с ми- 
‘нимальным количеством воды в автоклаве. Вылив этот густой 
‘расплавленный агар в подогретую, как указано выше, среду, ее 
хорошо взбалтывают и разливают в колбочки по 25 мл. До это- 
то в расплавленную среду добавляется индикатор — водный 
раствор бромтимолблау. Этот раствор индикатора приготовля- 
ется растиранием в стерильной ступке 0,1 г этой краски в 
-3—4 мл 20 н раствора МаОН. 

После полного растворения к краске доливается до 95 мл 
‘стерильная дистиллированная вода. Полученный таким образом 
0,4% -ный раствор индикатора стерильно добавляется на каж- 
‚дые 25 мл расплавленной среды по 0,5 мл. 

Испытуемая культура, высеянная на среду Симмонса, вы- 
‘держивается в термостате 23—38 час. при 37°. 

Подгруппа коли-аэрогенес дает рост на среде, окрашивая ее 
‘вблизи штриха в синий цвет, что признается положительной ре- 
акцией. Подгруппа коли-фекальная не дает роста на среде 
‘Симмонса, поэтому цвет ее не изменяется, что считается реак- 
цией отрицательной. 

Среда Кларка. 

Среда Кларка, используемая для биохимических реакций с 
метилротом и для реакции Фогес-Проскауера, состоит из 1 д 
дистиллированной воды, 5г пептона, Эка глюкозы химически 
‘чистой, 5 г двузамещенного фосфорнокислого калия кристалли- 
ческого. п 

Приготовление: растворить пептон в воде при нагревании, 
вскипятить, профильтровать через стерильный бумажный 
фильтр в стерильную колбу, не подогревая, всыпать, по воз- 
можности стерильно, глюкозу и фосфат калия, разлить в сте- 
рильные пробирки по 10 мл и стерилизовать дробно текучим 
паром три дня подряд по 20 мин. Индикатором является спир- 
товой раствор метилрота. Для получения его растворяют 0,1 г 
краски в 300 мл 96%-ного этилового спирта и разбавляют ди- 
стиллированной водой до 500 мл. 

Реакции с метилротом и Фогес-Проскауера 
‘тил-карбинол) описаны на стр. 280. 
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БИОХИМИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ ОРГАНОВ 


И ТКАНЕЙ ЖИВОТНЫХ 
а 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КИСЛОТНО-ЩЕЛОЧНОГО РАВНОВЕСИЯ 
В ОРГАНИЗМЕ 


ИСЛОТНО-ЩЕЛОЧНОЕ равновесие — относительные 

количества кислот и оснований в жидкостях организма, 

обусловливающие их активную реакцию (рН). 

Нормальная жизнь живого организма может протекать. 
лишь в случае неизменности кислотно-щелочного равновесия 
внутренней среды. Изменение этого равновесия в кислую (аци- 
доз) или щелочную (алкалоз) сторону является причиной 6о- 
лезненного состояния организма. 

Кислотно-щелочное равновесие и особенно обусловленная 
им активная реакция крови в норме весьма постоянны, что 
сбеспечивается наличием в организме регуляторных факторов- 
К ним относятся буфера крови, способствующие выравниванию 
активной реакции, а также деятельность ряда внутренних ор- 
ганов (почки, кишечник, легкие и т. д.), выделяющих как кисло- 
ты, так и основания, или синтезирующих нейтральную мочевину 
из аммиака и угольной кислоты (печень). 


В крови находятся следующие ЗЕ ЫМ системы: 
Н.СОз 


1) углекислота — бикарбонаты ==аНбо- , =: 
ы МаН.РО, 

2) фосфатная ча,Нро, 

3) белки плазмы; 


4) темоглобин-оксигемоглобин. - 
Если к жидкости, содержащеи, например, карбонатный бу“ 


фер Ноя ‚ прибавить соляной кислоты, то последняя всту- 
пит В реакцию с кислым двууглекислым натрием, в нк 
образуются хлористый натрий и угольная, ты 
(НСГЕМансо: = МаС!-+-Н2СОз). Хлористый Пат - 
нейтральным веществом, Н. Оз — очень слабая Е: 5 
ти не увеличивающая активной кислотности среды: 
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Буферное действие фосфатной ен ситемы обуслов. 
лено изменением соотношения между кислореатирующей {одно- 
металлической) и щелочнореагирующеий (дву металлической) хо. 
лями. Белки и продукты их гидролиза оказывают буферное дей. 
ствие, так как имеют характер амфотерных электролитов и мо. 
гут связывать как кислоты, так и основания. - 
В системе гемоглобин-оксигемоглобин первый, обладая ме. 
ь нее кислым свойством, связывает углекислоту, а образующийся 
й при присоединении кислорода оксигемоглобин, обладая более 
кислым характером, вытесняет угольную кислоту и связывает 
основания. Таким образом, при наличии в жидкостях и тканях 
|. буферных систем даже сильные кислоты (или щелочи) почти 
а не нарушают активности реакции. 


| [а Так как концентрация водородных ионов обусловливается 
| т в . слабая кислота 
: формулой [= к —_— 


можно 
соль слабой кислоты › р жно, меняя 


концентрацию слабой кислоты или её соли, готовить буферные 
смеси с любым рН. Буферные смеси, смеси слабых кислот или 
оснований с их солями могут противодействовать резкому изме- 
нению концентрации водородных ионов. 

В Суть буферного действия заключается в следующем: по- 
Ё. 3 ступающие в организм сильные кислоты или основания вытес- 
. : няют из солей буферной системы соответствующее им количест- 
йе. 80 слабых кислот или оснований, которые, вследствие малой 

Ге. электролитической диссоциации, в меньшей мере изменяют ак- 
тивную реакцию среды, чем сильные кислоты или основания в 
Е незабуференной системе. Е 
ПЕ. Ацидоз — образование и накопление в организме избытка 
различных кислот и кислых продуктов обмена веществ и обус- 
ловленный этим сдвиг значения рН в кислую область. 

Причины ацидоза: 1) увеличенное образование кислых ве- 
шеств вследствие их неполного сгорания в связи с нарушением 
‘обмена; 2) недостаточное выведение кислот из организма на 
почве заболевания выводящих систем (легких, почек, кожи). 

Буферные вещества могут связать большое количество кис- 
лот, не допуская этим изменения активной реакции крови. Если 
же-буферные вещества уже исчерпаны, а выделительные аппа- 
раты не в состоянии вывести из организма кислые продукты, 
то может наступить глубокий, так называемый некомпенсиро- 
ванный ацидоз. Он наблюдается при многих заболеваниях, а 
также при нарушении белкового, минерального, витаминного 
обменов и ацетонемии крупного рогатого скота. 
Е Резервная щелочность определяется запасом в крови бикар- 
бонатов, способных нейтрализовать поступающие в нее кислоты. 
Чем меньше в запасе бикарбонатов, тем значительнее наруше» 
ние щелочно-кислотного равновесия, тем больше пасносты НН 
реакция крови не удержится на постоян ь 


г ном уровне. Щелоч- 
вой резерв крови определяется газометрически и химически 
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о Ай ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЩЕЛОЧНОГО 
ПЛАЗМЫ КРОВИ (по Ван-Слайку) 
Этот метод основан на измерен: 
т мерении того количества СО.. к 

рое можно сы из плазмы крови и которое т 
равновесии с 5,5% атмосферной углекислоты : 

| Онределив количество находящейся в крови углекислоты, поз 
лучают представление о величине тех оснований. с которыми 
она была связана, и о том количестве кислоты, которое эти ос- 
нования способны связать. 


Аппаратура и реактивы: 


1) аппарат Ван-Слайка; 2) прибор для насыщения плазмы 
углекислотой; 3) кровопускательные иглы; 4) шприц на 10— 
20 мл; 5) центрифуга; 6) центрифужные пробирки; 7) градуиро- 
ванные пипетки на | мл; 8) 1 Ф-ный раствор аммиака, не содер- 
жащий углекислоты (его можно получить, осадив СО. при помо- 
щи Ва(ОН)5; раствор фильтруют, избыток Ва(ОН). осаждают 
(МН.) 250.4; 9) октиловый или каприловый спирт; 10) 10%-ная 
химически чистая серная кислота; 11) тщательно измельченный 
нейтральный щавелевокислый калий; 12) 1,5 кг металлической 
ртути; 13) смазка для кранов, приготовленная из равного коли- 
чества вазелина и воска, смешанных в расплавленном состоя- 
НИИ. 

Аппарат Ван-Слайка (рис. 58) состоит из пипетки емкостью 
50 смз, верхняя часть ее, вытянутая в узкую трубку, вмещает 
| мл и градуирована по 0,2 смз. 

Краны следует смазывать, избегая попадания смазки внутрь _ 
аппарата. Весь аппарат обычно делается из толстого стекла и 
укрепляется на тяжелом металлическом штативе прочными ме- 
таплическими зажимами, лапки которых обтянуты резиной. Пе- 


ред исследованием его моют хромовой смесью, тщательно спо- 


ласкивают простой и дистиллированной водой и сушат в термо- 
стате, предварительно высушив краны. Для насыщения плазмы 
углекислотой используют особый прибор. Стеклянную банку на- 
полняют почти доверху стеклянными или фарфоровыми бусами. 
и плотно закрывают резиновой пробкой, сквозь которую прохо- 
цят две стеклянные трубки; одна из них доходит почти де дна 
банки, другая заканчивается под пробкой. Наружные Е 
обеих трубок загнуты под прямым углом; конец второй, зо 
кой трубки, с помощью резиновой трубки И Р: у 
цом шарообразной делительнои воронки емкостью 300 е. : —— 

Ход определения. Один кран соединяют с воронкон, о: 
поворачивают так, чтобы пипетка была неа : В т 
ром. Всю ртуть выливают в воронку, которую берут в 7 


1 т Г : ла 
ку и держат на такой высоте, чтобы ртуть лен, 
з аппарат. Когда ртуть поднимется выше крана, его повор 
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ют на соединение с другой 
частью прибора, также за- 
полняемой ртутью. Когда 
капля ртути показывается 
в воронке, кран соединяют с 
трубкой, впускают туда 
каплю ртути, после чего 
кран закрывают. Воронку, 
в которой должно оставать- 
ся около Из ртути, медлен- 
но опускают, одновременно 
опускается и ртуть в прибо- 
ре. Если ни в самом прибо- 
ре, ни в резиновой трубке 
не осталось воздуха и оба 
крана хорошо притерты, тс 
в градуированной части пи- 
петки образуется разрежен- 
ное пространство. Воронку 
с ртутью снова поднимают. 
при этом ртуть, ударяясь с 
кран, издает громкий ме- 
таллический звук, который 
служит доказательством то- 
го, что краны воздуха не 
пропускают, а аппарат при- 
годен для работы. з 
а В градунрованную цент- 
Рис. 58. Аппарат Ван-Слайка ‚для опре- рифужную пробирку пред- 
деления резервнои щелочности: а — от- : 
водная трубка; в — градуированная во- варительно вносят околе 
ронка; с — резервуар; 4 — резервуар 20 мг щавелевокислого ка- 
для жидкости после освобождения ее от лия, а затем набирают из: 
иона 1 „. Вены (лучше шприцем} 
а крови и тщательно’ 
перемешивают ее с оксала- 
том. Затем кровь центрифугируют и полученную плазму тот- 
час сливают с осадка эритроцитов или осторожно отсасывают 
пипеткой и переносят в делительную воронку для насыщения 
углекислотой. Для этого открывают кран делительной воронки, 
вынимают пробку и, взяв в рот конец более длинной стеклян- 
ной трубки, медленно выдувают воздух после обыкновенного, . 
неглубокого вдоха. 

Альвеолярный воздух, содержащий около 
пройдя через стеклянную трубку и отдав сод 
поступает в делительную воронку и замещает 
воздух. Перед окончанием выдоха закрываю 
и поворачивают кран, несколькими вращате 
распределяют плазму по стенкам воронки 
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ыы 
5,54 углекислоты, 
ержащуюся влагу, 
имеющийся в ней 
т пробку воронки 
льными движениями 
так, чтобы она по- 





















































крыла возможно большую поверхность и лучше 









та углекислотой. Выдыхание воздуха повторяется Нескольно 
ом затем воронка закрывается с обеих сторон и ставится на не- 
ть сколько минут вертикально, чтобы плазма собралась на дне 
а После такой предвари- : 
Чем тельной обработки плаз- 
мк ма готова для исследова- 
рать НИЯ. 
г В воронку прибора 
ен, (рис. 59), на дне которой 
ибо должно находиться не- | 
ее сколько капель ртути, Е 
бо. наливают аммиак, чтобы р 
Убе | обмыть стенки, затем его ы 
оба. удаляют пипеткой и за- РИ 59 Приспособление для ь 
то меняют новои порциеи, щения плазмы углекислотой: а и <— 
ПИ от которой отсасывают стеклянные трубки; 4 — кран; в — 
ужен- такое количество, чтобы те Знай пробкой 
зонку в углублении воронки — 
мают. оставалось около 0,5 мл. 
нь о Насыщенную углекислотой плазму набирают в точно выверен- 
и м ную пипетку и вносят | мл ее в воронку, при этом конец пипет- |5 
коры ки должен быть погружен в аммиак для того, чтобы вносимая ь 
м то: плазма попала нод аммиак, не соприкасаясь с наружным В03- | 
Е духом. Краны осторожно открывают и медленно опускают во- 1 
и ронку с ртутью так, чтобы плазма и аммиак перешли в капил- | 
к при лярную часть аппарата. В воронке остается несколько капель те 
> аммиака. Кран закрывают. Затем в капилляр наливают 0,5 мл И 
цен" дистиллированной воды, освобожденной от углекислоты кипя- 
пре чением, и также всасывают ее в аппарат, оставляя ес 
окойе капель над краном; кран закрывают. Далее ли 
ка” маленькую каплю октилового спирта, 0,5 мл 1 % -ной сер 
: ИЗ кислоты и всасывают жидкость в аппарат. В воронку наливают 3) 
ь } еще 0,5 мл дистиллированной воды и всасывают ее СТОЯБЕО, } 
идем ОВК необходимо для установления общего уровня жидкости 
келвй в аппарате до 9,5 мл. Кран закрывают, а воронку опускают, 
ксат, побы уровень ртути дошел до метки 50. Затем вынимают т 
: вр: аппарат из зажимов и переворачивают его 15—20 раз для ив : 
ва ьмешивания жидкости. Аппарат вновь укрепляют на штативе и 
пени осторожно открывают кран, а также опускают Бор в 
рояй | кость спускастся в иолеНо, пре та ме ерешл в илано 
ок должно остаться иЗАа о АЫЫ ‘оворачивая в то Же вре 
НО" Воронку Н немн пулообразным расширением коле 
и мя кран для соединения с ампу. о Рколену с поднимается об- 
ий на а и колена ©. При эти, РТУ целиком за исключением Той 
р 8. ро он итетку в ая "занята освободившей- 
и" части градуированного жа ое. аанятя 5-10 мл жид- 
о ся углекислотой. Над стол иком Р = 
079 
| ий 


ск о. Воронку Н держ 

кости, не спущенной в колено. Воронку Н ржет ава 

зом чтобы уровень ртути в еиив капиллярной части пипетки 
Е ) 


был на одной высоте. После этого отмечают © точностью до 


0.01 смз объем, занятый образовавшимся газом, и На этом 
, 
исследование заканчивают. = — 

Количество углекислоты, содержащееся в плазме после при- 
ведения ее в состояние газового равновесия т альвеолярным 
воздухом, подсчитывается следующим образом: наиденный объ- 
ем газа У; приводят к объему при 760 мм давления, что дела- 
ется на основании формулы: 

\— у сл у, у Р; 
ЕЯ 
где Р, — барометрическое давление. 
Определение резервной щелочности 
100 мл плазмы связывают 100 мл плазмы связывают 


виде ‘бикарбоната СОз в виде бикарбоната СО 
9 смз) при 0° и 760 мм В (смз) при о и 760 мм - 





сл 


рр 
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Иредолжение — 











| 109 мл плазмы связывают 


в виде бикарб‹ 6 
в внде бикарбоната СО» 


(смз) при 0? и7 












































































х 2 | В (смз) при 0° и 760 им 
15° 20° 25 30? 15 56 05% 30° 
= | | 
0,84 71,0 | 71,0 | 71,11 70,8! 0.93 79.7 | 796 |7 
1,0 171.1 | 70,8 | 0,5% 9,7 | 79,6 | 79,6 79,2 
0,85 | 71,9 | 72,0 | 72,1 | 71,8 || 0,94 | 80.7 | 805 | 806 | 801 
0,86 | 72,9 | 73,9 | 73,0 172.7 | 0.95 |816 | 815 | 815 811 
0,87 | 73,9 73,9 | 74,0 | 73.6 | 0,96 | 82.6 | 82°5 | 82.4 | 82.0 
0,88 | 74,8 | 74,8 749 74,5 | 0,97 | 83.6 83.4 | 8341 82°9 | 
0,89 | 75,8 | 75,8 15,8 | 75,4 | 0,98 |845 84418431 838 йе 
0, 758 76,7 | 76.8 | 76,4 | 0,99 | 85,5 | 35,3 85,2 | 84,8 р 
- "877, Ты 1,00 | 86,5 | 86, 5 г 
0,92 78,7 | 78,6 | 78,7 | 78,2 | в | 
| 1 | 
э д ь 
‚ затем ищут по таблице величину резервной щелочности. В 
Ван-Слайк и Куллен разработали таблицу, по которой можно |й 


В 
по произведению ИХ 555 
СОь, которые 100 мл плазмы могут связать в виде бикарбоната 
при температуре 0 и 760 мм барометрического давления; для” 
промежуточной температуры берут среднюю величину. 


найти число кубических сантиметров. 











Определение коэффициента ев 
760 
Давление барометра В Давленне барометра 
во время исследования во время исследования |- 
(В) (в) о 


= 
Е 








1 ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЩЕЛОЧНОГО РЕЗЕРВА КРОВИ 
(по Неводову) 





В основе метода лежит определение общей кислотной емкос- Е 
ти крови. 
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Микробюретка, химические ста. 
ки, 0,1 н раствор едкого натра 
чолфталеина. ь 
еский стаканчик берется 109 мл 
0,01 н раствора соляной кислоты и 0,2 м4 крови, смешивается и 
титруется из микробюретки 0,1 н раствором едкой щелочи до 
появления помутнения и выпадения белых хлопьев. Параллель- 
но проводится контрольный опыт, Т. е. без крови: берется 
10 мл 0,01 н раствора соляной кислоты, 2 капли 1%-ного раст- 
вора фенолфталеина и оттитровывается 0,1 н раствором едкого 
натра`до появления бледно-розового окрашивания. : 
Расчет. 0,01 н раствор МаОН содержит 0,04 мг МаОН, а 
0,2 мл крови составляет 1/500 часть 100 мл крови, следователь- 
но, при увеличении 0,04 ме в 500 раз имеем коэффициент 20, или, 
другими словами, каждые 0.01 мл 0,1 н раствора МаОН при ис- 
ходном количестве крови 0,2 мл равны в переводе на 100 мл 
крови и на проценты 20 мг%. 
Отсюда: 
= (а—в) -20. 100, 
где х — мгф резервной щелочности крови, 
а — количество 0,01 н раствора МаОН (мл), потраченное на 
титрование 10 мл 0,01 н раствора НС! в контрольном опыте, 
в — количество 0,1 н раствора МаОН (мл), потраченное 
на титрование испытуемого раствора, 
20 — постоянный коэффициент, 
100 — приведение к 100 мл крови. 


Пример. Потрачено 0,74 мл 0,1 н раствора МаОН, конт- 
рольный опыт равен 1,0; отсюда: х = (1,0—0,74) -20. 100 = 
= 520 мг%. 


Оборудование и реактивы. 
канчики, микропипетки, пипетт 
1%-ный спиртовой раствор фег 

Ход исследования. В химич 


МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЩЕЛОЧНОГО РЕЗЕРВА 
КРОВИ (по Неводову), ВИДОИЗМЕНЕННАЯ 
П. Т. ЛЕБЕДЕВЫМ И П. В. КОВАЛЕВОЙ (СибнНИВИ) 


нове лежит определение общей кислотной емкости ‘крови. 
ние и реактивы. Микробюретки, химические ста- 
` и, то ирки, резиновые пробки к ним, штативы, пипетки 

на и ‚01 н раствор соляной кислоты, 0,1 н раствор едкого 
о %-ный спиртовой раствор фенолфталеина. 
и В чистую бактериологическую пробирку 
новой пробкой из ен раствора НС! и плотно закрывают рези- 
кие ВЕ, ода ы животного берут в другую пробирку 
сят в пробирку с а пипеткой отмеривают 0,2 мл и перено- 
а и кислотой. Пробирку встряхивают, за- 
роокой, этикетируют и переносят в лабораторию. В 





таком виде проба может храниться 2—3 дня. Содержимое про: 
бирки переливают в химический стаканчик и титруют из микро* 
бюретки 0,1 н раствсром едкого натра до появления помутнения 
и выпадания хлопьев (облаковидного помутнения). Параллель- 
но проводят контрольный опыт, т. е. без крови. Берут 10 мл 0,01 н 
раствора НС|, 2 капли 1%-ного спиртового раствора фенолфта- 


леина и титруют 0,1 н раствором МаОН до появления бледно- 
розового окрашивания. 


Расчет такой же, как в предыдущем исследовании. 


МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ ЩЕЛОЧНОГО РЕЗЕРВА 
СЫВОРОТКИ КРОВИ! 


В основе лежит определение кислотной емкости сыворотки 


крови. 
Оборудование и реактивы. Микробюретки, микропинетки, 
химические стаканчики, пробирки и штативы, 0,0] н раствор 


соляной кислоты, 0,1 н раствор едкого натра, 1%-ный спиртовой 
раствор фенолфталеина. : 


раченное а Ход исследования. Из вены животного берут 3—5 мл крови, 
опыте, помещают в чистую бактериологическую пробирку, отстаивают 
потраченное сыворотку, сливают ее в другую пробирку. Затем микропипет- 


кой берут 0,2 мл сыворотки крови в химический стаканчик, в ко- 
торый предварительно наливают 10 мл 0,01 н раствора НС, и 
титруют из микробюретки 0,1 н раствором МаОН до появления 
облаковидного помутнения. Параллельно проводят контрольный 


ан, ког опыт, т. е. без сыворотки крови. Берут 10 мл 0,01 н раствора 
90.107 НС, 2 капли 1%-ного спиртового раствора фенолфталеина и 
}* титруют 0,1 н раствором МаОН до-появления бледно-розового 


окрашивания. - 
Расчет такой же, как в методике Неводова. 





ЕВ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ГЕМОГЛОБИНА 
Я В КРОВИ ЖИВОТНЫХ 
ГР ВИ 
они Содержание гемоглобина в крови животных колеблется и 
5 зависит от вида, возраста, пола, породы, характера кормления, 
К эксплуатации, состояния здоровья и ряда других условий. 
ос и Увеличение количества гемоглобина наблюдается при поли- 
бои цитемиях, мышечных утомлениях, нахождении в горной местно- 
ри Пи сти, а также при различных патологических состояниях, сопро- 
р, ор { вождающихся сгущением крови (понос, потение, рвота, полиу“ 
и’, в рия, образование экссудата и транссудата, непроходимость ки» 
ОР 9 | 
} шечника). я 
0 И Уменьшение количества гемоглобина встречается 
о ' Предложена отделом зоогигиены СибнНивиИ. 
о д? 291 


10* 
































































ри различных инфекционных И НВ онных забо. 
может быть при раз: различных отравлениях, после обиль. 


ях И истощении, — - -= я : 
амер и при ряде заболевании, сопровождающихся 
ных К р Е 


развитием анемии. — 

Принцип метода. т. устанавливая количество 
определять спектральным ме омеряя бы ва 
железа, или колориметрическим, измеря’ Е: я- 

. ‹ авнении с цветным стандартом, 
щего вещества в крови при ср з ЕЕ: та 
В практике ветеринарных исследовании и - ются римет- 
рическим методом, основанным на измерении интенсивности 
окраски, с помощью гемометра. Определение основано на пере. 
ходе гемоглобина в растворе соляной кислоты в солянокислый 
гематин с последующим сравнением 
с гематином определенной концентра- 
ции, взятым в качестве стандарта. 

Колориметрическое определение 
гемоглобина крови производится ге- 
мометром типа ГС-3 (рис. 60). 

Гемометр состоит из корпуса-стой- 
ки [ с тремя смотровыми окошками. 
Снизу корпус закрывается крышкой 2, 
привинчивающейся двумя винтами 3. 

В два гнезда снизу вставляются 
одинаковые запаянные пробирки со 
стандартной цветной жидкостью и за- 
крепляются крышкой 2. В среднее 
гнездо сверху вставляется градуиро- 
ванная пробирка 5. 

Цвет жидкости запаянных проби- 
рок-стандартов установлен соответст- 
венно цвету раствора солянокислого 
тематина, полученного из крови с кон- 
центрацией гемоглобина 2 2%. 

7 В задней стенке корпуса вмонти* 

Рис, 60. Схема гемомет- - ровано прозрачно-матовое или молоч- 

ра ГС-3 => ного цвета стекло б. Как на градуи- 

рованной пробирке, так и на запаян- 

ных пробирках со стандартной жидкостью нанесены две конт- 

рольные круговые метки. Нижняя метка соответствует емкости 
0,2 мл, верхняя — 2 мл. : 

Градуированные (2 шт.) и запаянные пробирки «цветные 
стандарты» (2 шт.), входящие в один комплект гемометра, по- 
добраны таким образом, что расстояние между контрольными 
круговыми метками всех четырех пробирок одинаково. 

Это значит, что и‘внутренние диаметры всех четырех проби- 
рок также равны. Одинаковость внутренних 


диаметров проби- 
рок и стандартов является непременным условием правильности 
показаний гемометра. 


гемоглобина в крови можно 


















Измерительная градун 
зме| льная радупрованная б ‹ан 
т исчисления г | не 


единицы моглоб 

моглобина. Градунрованная 

пробирка гемометра имеет одну шкалу, которая ВЕ ко- 

личество гемоглобина в граммах на 100 мл крови_т - 
мл к] : 








| емоглоб ‚ е; ко с 
рацию гемоглобина в грамм-процентах (г%) нцент 
В ветеринарной р о ЕАСНЩЫ г 
ринарнои и медицинской практике для’ обозначения 


ПЕТЯ гемоглобина крови употреблялись и до сих пор ино- 
гда употреоляются так называемые «проценты» (%) гемогло- 
бина или, как их еще называют; единицы гемоглобина. Однако 
трамм-процентное обозначение имеет большое преимущество 
перед старым обозначением, так как дает реальную количествен- 
ную величину концентрации гемоглобина подобно другим хими- 
ческим исследованиям крови, например, содержание белка в 
сыворотке крови, `исчисляемое в_г\%, сахара, кальция — 
в мг, ит. д. 

При старом, «процентном», исчислении количество гемогло- 
бина обозначалось в процентах от какой-то заранее выбранной 
условной «нормы» концентрации гемоглобина, которая прини- 
малась за 100% гемоглобина крови, что не отвечало действитель- 
ности и приводило к путанице. 

В гемометре типа ГС-3 за 100% прннято 16,67 2%. Еели же- 
лательно грамм-проценты гемоглобина перевести в употребляю- 
щиеся иногда и сейчас «проценты» (сдиницы гемоглобина)» 
пеобходимо показания данного гемометра в грамм-процентах 
умножить на 6, т. е. 100 : 16,67 =6. : 

Пересчет с одного исчисления на другое очень прост. Напри- 
мер: 15 2% Жб=90 ед.; 75 ед. : 6=12,5 2%. 

Ход определения. В-градуированную пробирку темометра 
наливают до нижней метки с цифрой 22% 0,1 н соляную кисло- 
ту. Затем в капиллярную пипетку насасывают до черты 20-мл 
крови животного. Кончик пинетки тщательно вытирают ваткой 
для удаления приставшей снаружи крови. Еще ‘раз проверив, 
точно ли до метки взята кровь, ее выпускают в кислоту, коснув- 
птись кончиком мипетки поверхности жидкости. Кровь падает 
на дно, а верхний слой жидкости остается прозрачным. Для 
того чтобы в раствор не попал воздух, кровь выдувают в Кис” 
поту не всю, а оставляют в пипетке столбик около 1 мл. Пипет- 
ку удаляют из жидкости и оставигуюся кровь вылувают на 55 
ку пробирки, откуда ее легко смыть, слегка наклонив про- 

бирку. е 

Кровь в пробирке тщательно перемешивают с кислотой, при- 
держивая пробирку за верхнюю часть двумя пальцами Е: 
ударяя по ее нижней части пальцем другой руки. Это прод 


жается 5 мин., после чего в пробирку до тех пор п 
дистиллированную воду, пока окраска разбавленной _ кр ы 
‘(точнее раствора темоглобина) не станет одинаковой с окраско! 


обирке. Сна- 
стандартного раствор 


перемешива- 
чала приливают сраз 
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а гемоглобина в запаянной пр 
у некоторое количество воды, 

















































ют раствор указанным выше. способом и ны со стан- 
дартной пробиркой. В дальнейшем, когда окра раствора 
крови уже приближается к стандарту, ИВС И рае 
повторяют после прибавления каждых 12 капель ро аст- 
‚вор перемешивают, не касаясь дна прибора, тонкой стеклянной 
палочкой с закруглением на конце, причем каждый раз после пе- 
ремешивания дают жидкости стечь с палочки в пробирку. 

По нижнему мениску отмечают, на каком делении находит- 
ея уровень жидкости в пробирке. Эта цифра указывает на со- 
держание гемоглобина соответственно делению в грамм-процен- 
тах или в процентах-единицах. 

Цвета жидкостей стандартов и пробирки сравнивают при 
дневном свете, держа пробирки в вытянутой руке против окна 
(при искусственном освещении получаются неправильные ре- 
зультаты). 

В случае образования пены прибавляют одну-две капли сер- 
ного эфира и отсчитывают показание по мениску ‘под слоем 
эфира. 

Геометр следует хранить в футляре, чтобы предохранить 
стандарты от выцветания. 


Содержание гемоглобина в крови здоровых животных 





Предельные 

колебания 
Вид животного гемоглобина 
(в процентах 

по Сали) 


Фамилия автора 
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В 100 хл крови 
гемоглобина, г 
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Крупный рогатый скот 55—74 11,0 | Д. В. Соколов 
Лошадь 50—110 С. А. Хрусталев и 
В. П. Сидоров 
. Р. Семушкин 
. М. Колесов 
. А. Карасев 
. С. Федотов 
. Г. Чагин 
. А. Лебедев 
‚ И. Смирнов 
Баранов 


[92 


Верблюд 72—105 
Буйвол 28—70 
Як 36—78 
Северный олень 48—60 
Коза 45—81 
Овца 54—80 
(Свинья | 51—69 
Кошка 47—83 
Собака 65-- 95 Ф. Михай 
Кролик 51—87 А-В ых 
Курица 51—99 5 В. И. Зайцев 
Утка 63—95 Преображенский 
Гусь 80—110 С. 3. Веремейчик 
Голубь 74—106 5,3 | О. Левкович 


эн 


-- о-оохооьм 



















Продолжение 
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Предельные 
= я колебания 
Вил животного гемоглобина 

(в процентах 
по Сали) 










Фамилия автора 





Серебристо-черная лисица 


66— 109 83 | 14,2 | Л. Г. Уткин 
Песец 53 - 100 84 | 14,28 ы 
Норка 78—115 99 | 16,8 Е 
Соболь 75—13 88 | 15,0 7" 
Куница 783—117 79 | 151 в 
Морская свинка 90—112 160 | 17,0 | Д, Я. Криницин 
Крыса 90—130 105 | 17,85] В. Покровский 
Мышь 95—110 102 | 17,34| А. И. Метелкин 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ БЕЛКА И ЕГО ФРАКЦИИ 
В СЫВОРОТКЕ КРОВИ 
РЕФРАКТОМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ 


Принцип метода. Определение основано на том, что по- 
казатель преломления сыворотки крови, зависит от содержания 
В ней белковых веществ. Для определения альбуминов глобули- 
ны осаждают полунасыщенным раствором сернокислого аммония 
и затем измеряют показатель преломления раствора, ‘по кото- 
рому в специальных таблицах находят содержание альбумина 
(в %). Для нахождения глобулинов из показателя преломления 
цельной сыворотки вычитают показатель преломления небел- 
ковых веществ. Полученную разность делят на 0,00229 (показа- 
тель преломления 1%-ного раствора глобулина) и получают со- 
держание глобулина в процентах. Общее количество белка в сы- 
воротке крови (в %) равно сумме альбуминов и глобули- 
нов. 

Описание определения дано применительно к рефрактомет- 
ру ИРФ-22 (типа Аббе). 

А. Настройка и проверка рефрактометра. 1. На поверхность 
нижней (измерительной) призмы стеклянной палочкой в центр 
наносят каплю дистиллированной воды и осторожно закрывают 
верхней (откидной) призмой (см. инструкцию к рефрактомет- 
ру ИРФ-22). | 

ря Вращая ручку измерительной головки, о 
цу света и тени с перекрестием поля зрения. Но: 
наблюдается радужная окраска, ее устраняют В ы ве. 
персионного компенсатора. Затем отсчитывают пок 
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п 


‘кале. Для воды он должен быть ве 1,3330. 
а блюдается поворотом ручки измерительного 
о = лы устанавливают на показатель преломле- 
ай Не пперекрестие нитей наводят течно на границу света 
р. ан с ПОМОЩЬЮ специального ключа. 


ит - 
ее 3. Открыв верхнюю призму, удаляот ВА = _ 
а призм фильтровальной бумагой до По ею --. 
ной поверхности нижней призмы и а у ; у. 
Теперь прибор подготовлен к измерениям. 

Б. Ход определения. 1. К сыворотке крови а 
сыщенный раствор сернокислого аммония в соотношении 1:1, 
смесь центрифугируют в течение 8—10 мин. Центрифужные 
пробирки должны быть закрыты резиновыми пробками во из- 
бежание испарения воды, которое может привести к завышен- 


ным данным. Для анализа достаточно 0.2—0,5 мм сыворотки. 

После центрифугирования на дне пробирки в осадке нахо- 
дятся глобулины, а над ними — прозрачная жидкость, содер- 
жащая альбумины и (№На) 2504. 








2. На нижнюю поверхность (в центр) измерительной призмы 
й рефрактометра стеклянной палочкой наносят каплю получен- 
и ного центрифугата и закрывают верхней призмой. 





; 3. Поворотом ручки измерительного блока совмещают пере 
ра крестие нити с границей света и тени и_на шкале учитывают 
р значение показателя преломления (п!). Если граница света и 


тени имеет радужную окраску, ее устраняют вращением ручки 
дисперсионного компенсатора. › 





тж 


4. После этого таким же образом измеряют показатель пре- 
ломления цельной сыворотки крови (из). 

5. По показателю преломления центрифугата в таблице 2 
находят содержание альбуминов (в $) в исследуемой пробе 
И В ТОЙ же строке, двигаясь направо, ищут показатель прелом- 


ления дистиллированной воды, альбуминов и небелковых ве- 
ществ. ь ь 

















6. Содержание глобулинов определяют расчетом. Для этого 
из показателя преломления цельной сыворотки крови (по) 
вычитают показатель преломления дистиллированной воды 

р 


альбуминов и небелковых веществ (из). Полученную разность 
делят на 0,00229 (показатель 1%-ного раствора глобулинов) и 
получают процент содержания глобулинов. 


. Об ж 
Г т белка (в %) в исследуемой сыворотке 
р уммированием найденных количеств альб 
и глобулинов. в альбуминов 


Пример расчета. Измеренный 
казатель преломления центрифугата п 
ломления цельной сыворотки крови п 


256 


на рефрактометре по- 
— 1,3765, показатель пре- 
2=1,35046, найденный по 






риближ 
ы 6. 
реак 
























‘таблице показатель преломления дистиллированной воды, аль- 
б < ЫхХ г > 
буминов и небелковых веществ из=1,3450. Найти количества 


альбуминов, глобулинов и общее содержание белка в исследу- 
емой’ пробе сыворотки крови. : 


Содержание альбуминов находим в таблице 9. По показате- 
лю прелемления п; = 1,3765 оно оказывается равным 5,22%. Для 
нахождения содержания глобулииов из показателя преломле- 
ния цельной сыворотки крови 5 вычитаем показатель прелом- 
ления дистиллированной воды, альбуминов и небелковых ве- 
ществ #1: 1,35049—1,3450=0,00549. Полученную разность делим 
на 0,00229 и получаем содержание альбуминов (в _% = 


= 2,38%. 

Общее содержание белка: 5,292.38 = 7,6%. 

Б связи с тем, что шкала показателей преломления рефрак- 
теметра ИРФ-22 дает значения с четырьмя знаками, а пятый 
знак получился приближенно, в таблице | против значений п, 
полученных на ИРФ-22, приведены более точные величины с 
шестью знаками, полученные на рефрактометре РЛ. Например, 
приближенному значению 1,3465 отвечает более точное значе- 
ние 1,34646, 

Реактивы. 1. Аммоний сернокислый (МН. )250., насыщенный 
раствор. 80 г (МН4) >50. растворяют в 100 мл горячей дистил- 
лированной воды, фильтруют и для перенасыщения колбу с ра- 
створом ставят на 15—20 мин. в воду, температура которой 
равна 20°. Берут 5 мл раствора, прибавляют 5 мл дистиллиро- 
ванной воды (собственно приготовляют полунасьищенный раст- 
вор) и измеряют его показатель преломления, который должен 
быть равен 1,370. Если такого значения не получается, насыщен- 

ный раствор следует приготовить заново. к ы 

Примерные нормы содержания белка в сыворотке крови ж 
вотных по Вельшу " (4%); = Е 





коровы 7,8 лошади 7,8 
СВИНЬИ 8,0 

НЫ 7,3 кролики 6,6 
козы 7,7 т бо 


Общее содержание белка определяется суммой количеств. 


альбуминов и глобулинов в %: 
Отношение содержания альбуминов к содержанию глобули- 


А : 
нов называется белковым коэффициентом КЕ . При нор 


логическом состоянии животных значение белко- 


НОМ зо 
мальном фи 2,0. Повышение количества 


вого коэффициента составляет 14— 





иох . «Выс- 
1 Данные взяты из книги С. И. Афонского «Биохимия животных» 


ко: 1960. 
отая школа», = 
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Перевод показаний шкалы 





глобулинов наблюдается при инфекционных заболеваниях 
пневмониях. Уменьшение содержания оелка в сыворотке к 
н особенно альбуминов наблюдается при дистрофни. 
ние количества глобулинов и уменьшение количества альбумн. 
нов у больных животных соответствует реакции оседания эрит. 


роцитов (РОЭ). 


Таблица 1 
рефрактометра ИРФ-22 























на показания шкалы рефрактометра типа РЛ 
ИРФ-52 РЛ |  ИРФ-22 РЛ 
1,3505 1,35046 
1,3330 1,33300 1,3510 1,35092 
1,3335 1,33343 1,3515 1,35145 
1,3340 1,33386 1,3520 1,35200 
1,3345 1,33428 1,3525 1,35243 
1,3530 1,35286 
1,3350 1,33471 1,3535 1,35833 
1,3355 1, 33515 1,3540 1,35383 
1,3360 1,33575 1,3545 1,35443 
1,3365 1,33619 1,3550 1,35500 
1,3555 1,35550 
1,3370 1,33679 1,3560 1,35600 
1,3375 1,33723 1,3565 1,35646 
1,3380 1,33783 1,3570 1,35692 
1,3385 1,33843 1,3575 1,35739 
1,3390 1,33887 1,3580 1,35784 
| 1,3585 1, 35883 
1,3395 1, 33931 1,3590 1,35883 
1,3400 1,33991 1,3595 1,35933 
1,3405 1,34051 1,3600 1,35987 
1,3410 1,34095 1,3605 1,36054 
1,3415 1,34114 1,3610 1,36123 
1,3420 1,34157 1,3615 1,36160 
1,3425 1,34200 1,3620 1,36233 
1,3430 1, 34243 1,3625 1,36267 
1,3435 1,34300 
1,3440 1,34357 1,3630 1,36320 
1,3635 1,3680 
1,3640 1,36428 
1,3445 1,34415 1,3645 1,36471 
1,3450 1,34477 1,3650 1,36517 
1,3455 1,34538 1,3655 1,36567 
1,3660 1, 36618 
1,3460 1,34600 
1,3465 1,34646 1,3665 1,36673 
1,3470 1,34692 | 1,3670 1,36723 
1,3475 1,34738 1,3675 1,36769 
1,3480 1,34784 1,3680 1,36820 
1,3485 1, 34843 1,3685 1,36880 
1,3490 1,34900 1,3690 1,36924 
1,3495 1,34950 1,3700 1,37028 
1,3500 1'35000 | 1,3710 1,37135 















Таблица 
Определение альбуминов и подсчет глобулинов сыворотки крови 














Коэффициент - ры | Коэффициент Коэффициент 
преломления = > _ | дисгиллированной | преломления % р ОмеНИя я 
п | о отт |0. 

те пан "ооо | мимо ии 
1,3720 0,22 1,33632 1,3790 7,85 1,34966 
1,3725 0,90 1, 33738 1,3795 8,61 1'35100 
1,3730 1,46 1,33834 1,3800 9: 1,35200 
1,3735 2,02 1,33934 1,3805 9,78 1,35308 
1,3740 2,40 1,34000 1,3810 10,41 1, 35418 
1,3745 2,84 1,54080 ] 1,3815 10,84 1,35500 
1,3750 3,52 1,34200 1,3820 11,41 1,35596 
1,3755 4,09 1,34300 1,3825 11,87 1,35654 
1,3760 4,65 1,34400 1,3839 12,46 1 35782 
1,3765 5,22 1,34500 |= — 1,3835 13,07 1,35890 
- — ы 1,34566 1,3840 13,69 1,3600 
го |650| Г = 13845 [14,30] 1.36108 
1,3785 7,29 1,34866 1,3850 14,93 1,36218 

















КОЛИЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ НУКЛЕИНОВЫХ 
КИСЛОТ В КРОВИ 


Интенсивность образования нуклеиновых кислот в организме 
зависит от уровня белкового питания. Определение суммы ну- 
клеиновых кислот — дезоксирибонуклеиновой и рибонуклеино- 
вой — дает возможность произведить весьма точные серийные 
определения в небольших количествах крови (методики разра- 
ботаны А. С. Спириным) с использованием спектрофотометрии 
при 270—290 ти (ультрафиолетовая часть спектра) после ‘уда- 
ления белков при помощи соляной кислоты. 

Спектрофотометрические измерения производятся с помощью 
спектрофотометра Бекмана, а также прибора отечественного 
производства СФ-4. 

Ход определения. 0,1 мл крови размешивают в 1,4 Мл воды. 
К полученному гемолизату прибавляют 13,5 мл 0,6 н раствора 
соляной кислоты (для этого лучше применять широкие центри- 
фужные пробирки на 30—40 мл). Перемешав смесь, пробирку 
помешают на 20 мин. в сильно кипящую водяную баню и за- 
крывают маленькой воронкой. За это время происходит полный 
тидролиз нуклеиновых кислот, связанных с белками, и осажде- 
ние всех белков. 

Пробирку с смесью охлаждают под краном, затем ПРИ. 
гируют 10—15 мин. при 1500 оборотах в минуту. а сл 
вают в чистую пробирку и фотометрируют при 270—290 тр в 
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кювете диаметром 1 см. и о 
ЛУ 0 при 219 В $ 1 =. 
аи ть раза лат на эмпирический коэффициент 
19 Ее рекомендации А. С. Спирина). Частное от деле- 
ния ноказывает количество фосфора в гаммах при разведении 
1 ‹роОВ аз. 
и в 100 мл крови надо увеличить 
число в 100 раз. Чтобы вычислить содержание нуклеиновых ки- 
слот, полученное количество фосфора умножается на коэффи- 
циент 10,3 (А. Н, Белозерский и Н. И. Проскуряков, 1951). 
Таким образом, подсчет нуклеиновых кислот ведется по сле- 
дующей формуле: 


_ @—5) -15-1000-10,3 


ыы 0:19:01 





где А — число, полученное при измерении раствора при 270 ти; 
Б — при 290 ти. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАРОТИНА В СЫВОРОТКЕ КРОВИ 


0,2 мл самой свежей сыворотки крови помещают в сухую 
пробирку и приливают туда 4 мл 96°-ного спирта. Содержимое 
пробирки тщательно перемешивают энергичным взбалтыванием 
или стеклянной палочкой. 

В пробирку приливают 9 мл петролейного эфира или — при 
отсутствии его — чистого бензина с температурой кипения ниже 

° (такой отгон бензина можно получить из любой партии, ис- 
пользуя холодильник Либиха и контролируя по термометру)- 

Содержимое пробирки хорошо перемешивают и оставляют 


ного слоя определенный объем, по каплям испа 
фарфоровой выпарительной чашечки или палетки. 
рения чашечку необходимо подогревать, 
и то же место, пока на дне чашечки по 


желтоватое колечко. Это колечко состоит из каротина и появля- 
ется после того, как в испа 


дет содержаться 0,04 гаммы (0,00004 мг). о ава В 


00 мл сыворотки в мг% вычисляют 


- по следующей формуле: 
— 0,04-2.100 
К -0,2-1000 › 
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тде 


0,04 — содержание 
сыворотки в микрограммах: 
2 — количество эфирного (бензин 


К — количество 


каротина 


х — содержание каротина в 100 


мл сыворотки в ме%; 
в испарившемся 


количестве 


ового) экстракта, мл: 


0,2 — количество испытуемой сыворотки; 


100 — приведение содержания каротина в 


ротки; 


1000 — перевод гамм в миляиграммы. 


испарившегося эфирного экстракта (мл) 
до получения желтоватого кольца н 


а дне чашечки; 


100 


мл сыво- 


Расчеты содержания каротина в сыворотке крови животных 


ни пе- 


Испарившегося 


бензина 
тролейного 
эфира (м.4) 


%) 


Каротина (мг 


или ле- 


Испарившегося 


эфира (мл) 


Каротина (м2 %) 


Испарившегося 
или пе- 
ого 


бен 
трол 


эфира (мл) 


Каротина (мг %) 
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эфира (1.1) 


Каротина (мг %) 
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1,29 0,0311 [,35 0,0296 1,41 0.0283 


1,47 | 0,0273 
1,30 0,0308 | 1,36 | 0,0296 1,42 0,0282 1,48 | 0,0270 
1,31 0,0306 | 1,37 | 0,0294 1,43 0,0279 1,49 | 0,0271 
1,32 0,0303 | 1,38 0,0289 1,44 0,0277 1,50 0,0266 
1,33 0,0300 | 1,39 | 0,0289 1,45 0,0275 
1,34 0,0297 | 1,40 | 0,0286 1,46 0,0273 
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Для вычисления содержания каротина можно пользоваться 
разработанной П. Т. Лебедевым шкалой расчетов содержания 
каротина в сыворотке крови животных. 

Методика эта сравнительно точная, с ее помощью можно 
обнаруживать каротин в сыворотке крови животных при содер- 
жании его в минимальных количествах (0,02—0,025 мг%). 

В сыворотке крови крупного рогатого скота и лошадей содер- 
жание каротина колеблется прежде всего в зависимости от се- 
зона года и типа кормления. Так, например, летом, когда жи- 
вотным дают зеленую подкормку, количество каротина в сыво- 
ротке крови в 8 с лишним раз больше, чем при содержании на 
рационах с небольшими дачами сена и силоса в зимний стой- 
ловый период. 

Значительно снижается количество каротина в сыворотке 
крови к концу стойлового периода. Кроме того, на содержание 


каротина в сыворотке крови оказывают влияние возраст и поро- 
‘да животных. 


и 


а ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА А В ОРГАНАХ 


И СЫВОРОТКЕ КРОВИ 


Витамин А — С»НьоО, мол. вес М=286,46. 

Принцип определения. Витамин А из молока, жира, печени 
и крови переводится в неомыляемую фракцию, растворяется в 
хлороформе, подвергается воздействию хлороформенного ра- 
створа треххлористой сурьмы и колориметрируется по синей 
окраске со стандартным раствором метиленблау. 

Оборудование. Роговые весы, мерные пипетки на 1—2—5 мл, 
колбы на 200—500 мл, водяная баня, делительные воронки на 
200—500 мл, аппарат Киппа для получения углекислоты, мер- 


‹ ные колбы на 50—100—250 мл, микропипетки, набор одинако- 


вых небольших пробирок в штативе, эксикатор. 
Реактивы. 40$-ный водный Раствор химически чистого ед- 
кого калия, 95%-ный спирт, серный эфир, очищенный от пере- 
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эфира (94) 


*. 


киси, бидистиллированная вода, синие и красные лакмусовые 
бумажки, обезвоженный сернокислый натрий, сухой наркозный 
хлороферм, 22%-ный раствор треххлористой сурьмы в хлоро- 
форме, раствор 0,1 г метиленовой синьки в | л воды, уксусный 
ангидрид, кусочки мрамора, серная кислота, 10%-ный водный 
раствор закисного железа, 5%-ный водный раствор химически 


чистого едкого калия. 

Раствор треххлористой сурьмы в хлороформе готовят следу- 
ющим образом. Кристаллы в чашке Петри обмывают неболь- 
шим количеством наркозного хлороформа и высушивают на эк- 
сикаторе. Затем быстро отвешивают около 25 г высушенной 
треххлористой сурьмы, переносят в склянку желтого цвета, при- 
ливают 100 мл наркозного хлороформа, тщательно перемеши- 
вают раствор и дают отстояться. На дне склянки должны оста- 
ваться кристаллы нерастворившейся треххлористой сурьмы. 
Раствор треххлористой сурьмы будет иметь концентрацию око- 
ло 21—234. 

Серный эфир от перекиси очищают следующим образом. 
Смешивают равные объемы 10%-ного водного раствора закис- 
ного железа (Ее О.) и 5%-ного водного раствора едкого калия 
(КОН). При тщательном взбалтывании получается суспензия 
гидрата закиси железа, которую и используют для очистки 
эфира. 

На 100 мл эфира берут 10 мл суспензии, тщательно взбол- 
танной перед отмериванием. Эфир и суспензию наливают в де- 
лительную воронку и энергично встряхивают в течение 5 мин., 
держа ее за нижний конец и пробку. Смеси дают отстояться, 
сливают нижний водный слой и промывают эфир 2—3 раза не* 
большими (15—20 мл) порциями нейтральной дистиллирован» 
ной воды, пока выливаемый нижний слой воды не будет давать 
щелочную реакцию. Эфир переливают в колбу, на дно которой 
кладут несколько кусочков сухого хлористого кальция. Если 
он расплывается на дне колбы, добавляют еще несколько кусоч- 
ков. Затем эфир сливают через фильтр в склянку с притертой 
пробкой и хранят в прохладном темном месте. 

Ход определения. На роговых весах отвешивают от 5 до 10г 
печени и переносят в колбу на 200 мл. При исследовании молока 
и молозива их берут от 50 до 200 мл (в зависимости от предпо- 
лагаемого содержания витамина А), крови — от 20 до 40 м4. 

В колбу приливают 20—30 мл 40%-ного водного раствора 
едкого калия (КОН) и затем производят омыление на водяной 
бане в течение 60—90 мин., добавляя в колбу 5—10 мл 96%-ного 
спирта, после чего переливают ЖИДКОСТЬ В делительную ворон» 
ку емкостью 250—500 мл, колбу ополаскивают 20—30 мл ди- 
стиллированной воды, а затем 40—50 мл очищенного серного 
эфира, и все сливают в делительную воронку. 

Закрывают воронку пробкой и, осторожно наклоняя вправо 
и влево, перемешивают содержимое; если образовалась 
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эмульсия, добавляют 1—2 мА '96%-ного спирта о Тавят 
воронку в зажим чугунного и — меси отстояться 
до разделения слоев (примерно 20— ми Е 

Во вторую делительную воронку спускают через НИЖНИЙ 
кран из первой делительной воронки водно-щелочной слой, 
добавляют 25—39. мл серного эфира и вновь извлекают неомы. 
ленные фракции. Сливают также водно-щелочной слой. 

Эфирные экстракты сливают в одну делительную воронку 
(обычно в первую) и промывают их 2—3 раза дистиллирован- 
ной водой до исчезновения щелочной реакции промывных вод. 

Эфнрную вытяжку сливают в колбу, добавляют туда обезво. 
женного сернокислого натрия и, присоединив колбу к аппарату 
Киппа (в пробке 2 отверстия), отгоняют эфир на водяной бане 
нод током углекислоты. Углекислота в аппарате Киппа образу- 
ется при взаимодействии соляной кислоты с мрамором. 

Оставшийся на дне колбы сухой остаток неомыляемой фрак- 
ции растворяют в 1 мл сухого хлороформа и переливают в цен- 
трифужную пробирку, калиброванную на 1,5 мл. Затем доли- 
вают хлороформ до метки. Пробирку закрывают хорошо приг- 
нанной пробкой и хранят в темном прохладном месте. Лучше 
колориметрировать сразу. 

Колориметрирование. Предварительно готовят колориметри- 
ческую шкалу — 15 одинаковых по диаметру небольших проби- 
рок, 14 разведений раствора метиленовой синьки по прописи: 





н Раствор ме- | Дистилли- 
Мера!  тиленовой рованной | Синих 





проби- | синьки 0,2 воды единии 
рок на 1000 мл (мл) пе 
< ЕЕ 22: к 

1 1 9 9,5 
2 1 10 9,0 
3 1 и 8,2 
4 1 12 ах 
5 1 13 7,2 
-6 1 14 _ 6,7 
и = -15_ 6,2 ;: 
8 ааа 16 5,8 е 
9 1 17 5,2 
10 1 18 5,0 Е 
11 1 19 4,5 
12 1 20 4,2 
13 1 25 3,5 
А 1 30 2,9 


` Из пробирки с основным разведением витамина А в хлоро- 
форме берут микропипеткой 0,2 мл в пробирку № 15 и добавля- 
ют туда 2 мл 21—23%-ного раствора треххлористой сурьмы в 
хлороформе. Если синяя окраска будет мутная, то добавляют в 
пробирку 1—2 капли уксусного ангидрида. Эту пробирку по ок- 
раске очень быстро сравнивают со стандартными пробирками и 


301 





подбирают наиболее близкую. Ко) 
Г а изкую. колориметрир е 

в течение | ЕЕ рН? рование н = 
изводить в течение 10—15 сек. пользуясь специа: Е. 
(рис. 61). - льной шкалой 


61. Экстрагирование витамина А 


витамина А в исследуемом материале в мг% 


Содержание 
вычисляют по формуле: 
6.8 


а = —— 


ке 


ло синих единиц той пробирки, цвет которой наибо- 
у жидкости в пробирке 15; 
в хлороформе 


где б — чис 
лее похож на окраск 
объем раствора неомыляемой фракции 


(1,5 м4); 
2 навеска исследуемого вещества, мл; 


4 — постоянный коэффициент. 


в 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА СИ НЕОРГАНИЧЕСКОГО 


ФОСФОРА ПЛАЗМЫ КРОВИ В ОДНОЙ ПРОБИРКЕ! 
Для определения витамина С по методу, основан. 


Реактивы. 
ному на восстановлении йодневатокислого калия аскорбиновой 


кислотой, требуются следующие реактивы: : 

1. 10%-ный раствор трихлоруксусной кислоты; 

2. 9% -ный раствор йодистого калия; 

3. 1ф-ный. раствор крахмала; 

4. 0,001 н раствор йодноватокислого калия КУОз приготов- 
ленный из 0,1 н раствора: 

5. 134%-ный раствор щавелевокислого натрия. 

Определение неорганического фосфора по методу Аммона и 
Глызберга основано на восстановлении фосфорномолибденовой 
кислоты в молибденовую синь; в качестве редуцирующего аген- 
та употребляют аскорбиновую кислоту. Для опыта требуются 
следующие реактивы: 

1. 25%-ный раствор молибденовокислого аммония в 5 н ра- 
створе серной кислоты. Для его приготовления используют рав- 
ные количества: 

а) 5%-ного раствора молибденовокислого аммония; 5 г мо- 
либдата аммония растворяют в 100 мл дистиллированной воды; 
для лучшего растворения молибдата прибавляют 1 мл аммиака 
(нашатырный спирт) и кипятят; 

6) 10 н раствора серной кислоты. Его готовят из концент- 
рированной серной кислоты: в колбочку на 100 мл наливают 
50—60 мл дистиллированной воды и добавляют 27,8 мл концен- 
трированной серной кислоты (уд. вес 1,84); когда колбочка 
остынет, доливают водой до метки. 

2. Стандартный раствор фосфора: 0,1099 г химически чисто- 
го и высушенного до постоянного веса однозамещенного фосфор- 
нокислого калия растворяют в 1 л дистиллированной воды. В 
1 мл стандартного раствора содержится 0,025 мг фосфора. 

Методика определения. В химическую пробирку наливают 
0,5 мл 1,34%-ного раствора щавелевокислого натрия и до 8 мл 
крови из вены. Стеклянной палочкой перемешивают и центрифу- 
гированием получают плазму. В пробирку с плазмой (лучше 
градуированную) прибавляют равное количество 10%-ного 
раствора трихлоруксусной кислоты, смешивают стеклянной па- 
лочкой, фильтруют через предварительно смоченный трихлорук- 
сусной кислотой фильтр или центрифугируют. В градуирован- 
ную или отмеренную на 10 мл пробирку наливают 9 мл фильт- 
рата (центрифугата), 0,5 мл 2%-ного раствора йодистого калия 
и | каплю крахмала; титруют 0,001 н раствором йодноватокис- 
лого калия до появления бледно-синего окрашивания. 


` Материал взят из статьи Е. Л. Яхонтовой, 
раторное дело» 1962. № 1, 
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опубликованной в ж. «Лабо- 





Параллельно ставят контрольный опыт: в пробирку налива- 
ют 1 мл трихлоруксуснои кислоты, | мл дистиллированной во- 
ды, 0,5 мл 2%-ного раствора Йодистого калия, | каплю крахма- 
лаи титруют так же, каки опытную пробу. При титровании при- 
ливают раствор КЛОз, но не каплями, а по стенке пробирки по 
0,0] мл из микробюретки или пипетки на | мл. 

Из количества КУОз, израсходованного на титрование про- 
бы крови, вычитают количество его, пошедшее на титрование 
контрольной пробы. Обычно на контрольную пробу берут 
0,01—0,02 мл. Миллилитр 0,001 н раствора КЛОз соответствует 
0,088 мг аскорбиновой кислоты. 

Содержание витамина С определяют по формуле: 


Х=а : 0,088 - 100, 


где а — количество КЛОз, пошедшее на титрование пробы кро- 
ви, минус количество его, пошедшее на титрование 
контрольной пробы, мл; 

100 — коэффициент перевода. 

В этой же пробирке определяют неорганический фосфор. 
Так как при определении витамина С раствор окрашен в слегка 
синий цвет, для обесцвечивания его приливают в обе пробирки 
(с пробой крови и в контрольную) по капле гипосульфита. 


Определение витамина С в плазме крови 





Витамин С а Витамин С 





0,02 0,176 1,056 
0,03 0,264° 1,144 
0,04 0,332 1,232 
0,05 0,440 1,320 
0,06 0,528 1,408 
0,07 0,616 1,496 
0,03 0,704 | 1,584 
0,09 0,792 1,672 
0,10 0,880 1,760 
0,11 0,968 | 























робирку-наливают 1 мл стандартного раст- 


В контрольную п 
вора фосфора, в обе 
створов молибдата 
доливают дистиллирова 


) — по 1 мл ра- 
кислоты, затем 
10. Содержимое 
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пробирки (опыт и контроль 
аммония и аскорбиновой 
нной водой до метки 





пробирки сннеет, через 30 мин. проводят колоримерразааа оп- 
ределение, например, в колориметре типа Дюбоска. 
Содержание неорганического фосфора (мг%) спределяют 
по формуле: 
СИ 19 
> Ну 


гле С‚.ш— концентрация стандартного раствора; 
Н.п— высота слоя в стаканчике со стандартным раетво- 
ром; : 
Н, — высота слоя в стаканчике с пробой крови. 
При высоте слоя в стаканчике со стандартным раствором 
до метки 10 формула для расчета будет иметь следующий вид; 


0,025:10-100 _ 25 


= == мг%. 
С, Нх Нх ы 


Для удобства расчета исходя из последнего уравнения со- 
ставляют рабочую таблицу. В ней высчитывают величину С» 
при:значениях Н. начиная от 2 и до 22.8. Например, если 
а 1205 е. —-Н9итд 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА С В ОРГАНАХ ! 


СНзОв, мол. вес М=176,13 (аскорбиновая кислота). 

Принцип метода. Извлечение витамина С из хорошо измель- 
ченной ткани смесью (в равных объемах) 8%-ной метафосфор- 
ной и 16%-ной трихлоруксусной кислот с последующим доба- 
вочным извлечением 5%-ной уксусной кислотой (общее число 
экстракции равно трем) и титрование экстракта 2,6 дихлорфе- 
нолиндофенолом. 

Реактивы. 0,001 н разведенной вдвое раствор дихлорфенол- 
индофенола (реактив Тильманса); 8%-ный раствор метафос- 
форной кислоты; 16%-ный раствор трихлоруксусной кислоты; 
5%-ный раствор уксусной кислоты (на 1 л воды берется 58,1 мл 
90%-ной уксусной кислоты): насыщенный раствор щавелево- 
кислого аммония или натрия; приблизительно 0,01 н раствор 
соли Мора; приблизительно 0,01 н раствор перманганата; х. ч. 
щавелевокислый натрий.или аммоний; серная кислота с удель- 
ным весом 1,84, разведенная водой 1:2; 0,01%-ный раствор 
серной кислоты, 0,56 мл серной кислоты с удельным весом 1,84 
на | л воды; бидистиллят; стеклянная пудра (из чистого лабо- 
раторного стекла): 

Посуда. Микробюретка на 1—9 мл; бюретка на 25—50 мл; 
набор пипеток 0,5—10 мл; пипетка на 5 мл с делениями через 
0,1; фарфоровые ступки — 5 шт. диаметром 10 см; маленькие 
бюксы вместимостью 20—95 ял — 10 шт,; стеклянные палочки; 


1 
те. Метод применяется в витаминных лабораториях Института питания 
АМН СССР и на Государственной контрольной витаминной станции, 











пентрифужные стаканчики вместимостью 40—60 п. —- 


ром 3 см — 10 шт.; мерные колбы на 95 и 50 ид — по 3 шт: 
мерные цилиндры на 25 мл— 9 и на 250 мл — т воронки РЕ 

у - = . : р : 
ние диаметром 8—10 см, воронки маленькие диаметром в 


см — Юшт.; капельница; колбочки Эрленмейера вместимостью 
100—200 и 6 шт.; пробирочки для титрования диаметром 
14 см, длиной 5 см — 10—15 шт. штативы деревянные для 


пробирочек, центрифужных стаканчиков; склянки для реак- 
тивов; Ффильтровальная бумага; аптекарские весы; разновесы: 
= для центрифужных стаканчиков, аналитические весы. 

Примечания: 1. Метафосфорная кислота при температуре 5” имеег 
срок годности две неделн, п 5) /ре 95° ук па ее = 
ты 20% ее может перейти р. ыы о ее 
= оо а стеклянной пудры стекло покрывают полотенцем, 

Ход анализа. Отмеривают пипеткой и наливают в бюкс ме- 
тафосфорную и трихлоруксусную кислоты в равных объемах. 
Взвешивают на аналитических весах бюкс с налитой смесью. Ту- 
да же кладут 2—3 г вырезанного органа (кусочки его) и также 
взвешивают. Содержимое бюкса переливают в ступку, в нее 
вносят 3—5 г! стеклянной пудры и все это тщательно растирают 
до получения совершенно однородной размельченной массы. 

При растирании необходимо следить за тем, чтобы орган 
был покрыт жидкостью (для чего можно прибавить немного 
уксусной кислоты). Однако избыток жидкости мешает полному 
измельчению. Полученная взвесь переводится по стеклянной 
палочке в центрифужный стаканчик; бюкс ополаскивается ук- 
сусной кислотой, которая затем сливается в ступку; ступка опо- 
ласкивается налитой кислотой, жидкость сливается в центри- 
фужный стаканчик; попутно ополаскивается и палочка. 

Затем уравновешивают центрифужные стаканчики на ве- 
сах и нентрифугируют экстракт до тех пор, пока получится не- 
мутный центрифугат; его осторожно сливают в мерную колбоч- 
ку через маленькую воронку. Вся дальнейшая экстракция вита- 
мина ведется уже 5%-ной уксусной кислотой. 

Так как общий объем экстракта должен быть равен 25 или 
50 мл, то для дальнейших двух экстракций отмеривается мер- 
ным цилиндром соответствующее количество уксусной кислоты, 
которое и делится на две части. Уксусной кислотой, предназна- 
ченной для второй экстракции, ополаскиваются последователь- 
но в несколько приемов бюкс, палечка и стунка. Вся жидкость 
каждый раз сливается в прежний ЕЕ Е -- 
на дне которого находятся измельченный орган и стеклянная 


пудра. Е 
- "Пол яченная взвесь взбалтывается несколько раз с помощью 
з центрифугируется до получения 


Й < вЬ 
стеклянной палочки и вно ПЕтен | 
немутного центрифугата. Его сливают в мерную колбу и делают 







еБЬ берзтся гри анализе мышц. — 





































третью-по счету экстракцию витамина С, которая идет так же, 
как описано выше. Жидкость в мерной колбочке доводится при. 
бавляемой из капельницы уксусной кислотой до метки и хоро. 

ется. р 
Се наливают 0,001 н раствор дихлорфенолин- 3 
дофенола, разведенный вдвое, а в маленькие пробирочки для 
титрования отмеривают 1—2 мл полученного экстракта. Ди. 
хлорфенолиндофенол прибавляется к экстракту по капле вместе 
с взбалтыванием жидкости в пробирочке. Концом реакции слу- 
жит появление розового окрашивания, титрование повторяется 
трижды с новыми порциями экстракта. Расхождение в показа- 
ниях между отдельными титрованиями не должно превышать 
0,02—0,03 мл. 

Пример. Печень морской свинки весит 6,1 г; смесь цен- 
трифугатов доведена в мерной колбе до 50 мл, взято для титро- 
вания 2 мл. При титровании пошло в [ раз — 0,638 мл, П-— 0,64, 
Ш — 0,62 мл индикатора, т. е. в среднем 0,63 мл. 

Количество аскорбиновой кислоты с учетом того, что поп- 
равка (К) на титр краски для перевода ее на точно 0,001 н ра- 
створ равна 0,5 и 1 м. 0,001 н раствора реактива Тильманса со- 
ответствует 0,088 мг аскорбиновой кислоты, вычисляется. по 
следующей формуле: 


Ха т О 114 в 


Приготовление раствора дихлорфенолиндофенола. Для 
приготовления 0,001 н раствора индикатора (его молекулярный 
вес равен 290, г/экв — 145), берут 0,2 г краски, растворяют их 
в 1 л воды, энергично взбалтывая (лучше оставить раствор на 
ночь); затем раствор фильтруется и доводится водой до 1 д. 
Раствор надо хранить в темном месте в склянке из темного 
стекла. Годится он не более чем на 7 дней, затем приготовляет- 
ся свежий. Раствор получается не точно 0,001 н, и надо опреде- 
лить поправку для его перевода на 0,001 н. Так как титр меня- 
ется, то поправка должна определяться ежедневно. 


‚92 г соли растворяют в 
Ра устанавливает- 
тя; на 10 мл соли 
риливается 1,5 мл 


‚ разводится водой в соотношении 
1:2). Титрование заканчивают при появлении стойкого слабо- 


розового окрашивания раствора. Раствор соли Мора хранится 


в склянке из темного стекла. Титр его проверяют через 3—4 
недели. 


Мора, наливаемой в колбочку Эрленмейера, п 





` Ввиду того, что титр индикато 
: ра проверяется ежедневно 
сти готовить его на буферном растворе. > ит Аавобно- 
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Установка титра индикатора по соли Мора. Раствор дихлор- 
фенолиндофенола ежедневно титруется по соли Мора известно- 
го титра: в колбочку Эрленмейера наливается 10 мл реактива 
Тильманса, а в бюретку — раствор соли Мора (приблизительно 
0,01 н), титр которого известен; к краске прибавляется 5 мл на- 
сыщенного раствора щавелевокислого аммония (в его присутст- 










вии реакция идет до конца, но сам он не вступает в реакцию). 
Титрование считается законченным, когда голубой цвет индика- | 
тора сменится на соломенно-желтый'. | 
Установка титра марганцовокислого калия. Титр 0,01 н мар- ] 
ганцовокислого калия, получающегося разведением приблизи- 
тельно децинормального раствора перманганата, хранящегося в 
лаборатории, устанавливается по точной навеске щавелевокис- 
лого натрия или аммония. р 
Для получения децинормального раствора перманганата в | 
1 л воды растворяется 3,16 г КМпО.:; вначале раствор меняет 
свой титр, поэтому его следует выдержать до употребления | 
10—14 дней; сохраняется в склянке из темного стекла. | 
На аналитических весах отвешивается 0,067 г щавелевокис- | 
лого натра. Эта соль очень гигроскопична, поэтому перед взя- | 
| 

















тием навески она оставляется на несколько часов в открытом 
бюксе над серной кислотой в эксикаторе; затем навеску раство- 
ряют в 100 мл дважды перегнанной воды в мерной колбе, т. е. | 
приготовляется точный 0,01 н раствор щавелевокислого натра. | 
Этот раствор употребляется свежим и не хранится. | 

Навеска щавелевокислого аммония для приготовления | 
0,01 н раствора равна 0,062 г. 

Титрование марганцовокислым калием идет при прибавле- 
нии к 10 мл раствора щавелевокислого натра 2,5 мл серной 
кислоты (уд. вес 1,84, разведение 1:2), причем колбочка с ра- 
створом щавелевокислого натра нагревается на водянои бане 
до температуры, близкой к кипению (не следует допускать ки- 
пения). 

На конец реакции указывает слабо-розовая окраска. Титр 
марганцовокислого калия устанавливается не менее чем на двух 
навесках щавелевокислого натра и аммония и проверяется так- 
же через 3—4 недели. 

Вычисление поправки на титр индикатора. Поправка на 
титр краски (индикатора) вычисляется по формуле: 
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ес 18 












где а— количество соли Мора, пошедшее при титровании на м 
< мл; 1 
10 мл данного раствора индикатора, мл, з |. 
в количество раствора марганцовокислого калия, ИЗ: | 
ходованное при титровании на 10 мл соли Мора, ; | 











эт на порчу реактива- 





` Мерезкое изменение окраски указыва 


с — количество марганцовокислого калия, пошедшее на тит. 
рование 10 мл точного 0,01 н раствора щавелевокисло- 


го натра, мл. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Е 
ХИМИЧЕСКИМ МЕТОДОМ 


Принцип метода. Основой для химических методов спре- 
деления витамина Е (в виде суммы токоферолов) послужила 
способность токоферолов давать при окислении в определен- 
ных условиях окрашенные продукты реакции. 

Азотнокислый метод основан на колориметрическом изме- 
рении интенсивности красной окраски, возникающей при окисле- 
нии токоферолов азотной кислотой в спиртовом растворе, 

При определении витамина Е в масляных и спиртовых пре: 
паратах последние подвергают сначала щелочному гидролизу, 
Из гидролиза витамин Е извлекают серным эфиром, который 
затем удаляется в токе СО. Полученный сухой остаток раство- 
ряют в абсолютном спирте и проводят определение витамина Е 
по реакции с азотной кислотой в вертикальном фотометре типа 
ФМ-56. 

Определение токоферолов в масляных и 
спиртово-сахарных препаратах. 

Посуда. Применяется та же посуда, что и при- определении 
витамина А. 

Реактивы: а-токоферолацетат х. ч. в масле, препарат содер- 
жит в | мл 160 мг а-токоферола; эфир этиловый (серный) или 
наркозный; спирт-ректификат (перегнанный над МаОН); абсо- 
лютный спирт, метиловый спирт; едкий натр Хх. ч.; едкое кали, 
604-ный водный раствор; азотная кислота х. ч. (уд. вес 1,4); 
фенолфталеин, 1%-ный спиртовой раствор; Йодистый калий, 
‚ 10%-ный раствор; углекислый газ. 

Отбор проб. Перед отбором пробы масляные, особенно спир- 
тово-сахарные препараты, в которых при хранении выпадает 
ссадок сахара, надо тщательно перемешать, многократно пере- 
ворачивая флакон. 

Проба для анализа из стандартных препаратов равна 1—9 г; 
при исследовании концентратов а-токоферолацетата в масля. 
ном растворе отвешивают около 0,9 г. 

Ход анализа. Навеску препарата помеща 
костью 100—150 мл, добавляют 9 мл водного 60 
ра КОН, 10 мл этилового (или метилового) 
гают смесь омылению с обратным воздушным 
на водяной бане в течение 15 мин. при 
спирта. 

Омыленный раствор охлаждают, ра 
переносят количественно в делительную воронку, в которой 
производят извлечение неомыляемой фракции серным эфиром. 
На первую экстракцию берут 50 мл, а на две последующие по 
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ют в колбу ем- 
%-ного ’раство- 
спирта и подвер- 

холодильником 
температуре кипения 


збавляют 20 мл воды и 











95 мл эфира. Эфирные ВЫТЯЖКИ, соединен 
вают в делительной воронке 3—4 раза водой 
дов щелочи (проба на лакмусовую бумажку 
леин) и о безводным сернокислым 
го берут 5—7 2. ысушенный прозрачный экстракт Филь 

а сернокислый натрий промывают на фильтре и 
чеством эфира, присоединяемым к основному экстракту. Затем 
эфир отгоняют на водяной бане в токе СО», как и при определе- 
нии витамина А. | 

Полученный сухой остаток растворяют в 5 мл абсолютного 
спирта в колбочке на 50—100 мл; сюда же приливают [ мл кон- 
центрированной азотной кислоты (уд. вес 1,4) и проводят окис- 
ление токоферолов на кипящей водяной бане. Для этого колбу 
закрывают пробкой с воздушным холодильником и кипятят 
смесь в течение 3 мин., не больше. Затем колбочку охлаждают 
проточной водой со льдом и оставляют на 15 мин. в темноте до ‹ 
появления интенсивной окраски. После этого смесь’ переводят‘ 
количественно в мерную колбочку на 25 мл и доводят абсолют- 
ным спиртом до метки. 

Если при этом образуется осадок, то его отфильтровывают, 
но на фильтре не промывают, чтобы не изменить объема спир- 
тового раствора. 

В конечном растворе витамин Е должен содержаться в ко-` 
личестве не менее 100 и не более 400 ув | мл, так как только в 
этих пределах можно проводить определение по интенсивности 
окраски, образующейся при окислении витамина Е азотной 
кислотой. : 

В полученном окрашенном спиртовом растворе витамин Е 
определяют по оптической плотности р, величину которои нахо- 
дят при помощи фотометра или фотоэлектроколориметра, при- 
меняя синий светофильтр, имеющий максимум пропускания в 
области спектра 470 ти. - 

В качестве контрольного раствора применяют абсолютный 
этиловый спирт, 5 мл которого нагревают так же, как исследуе- 
мый раствор, с 1 мл концентрированной азотной кислоты в тече- 
ние 3 мин. на кипящей водяной бане. 

Охлажденную смесь разбавляют абсолютным спиртом до 
того же объема, что и проба исследуемого раствора. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Е 
ПРИ ПОМОЩИ ФОТОМЕТРА 


тые вместе, промы- 
до удаления сле- 
или фенолфта- 
натрием, которо- 
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и устанавливают на оптическом столике. 





Затем приступают к измерению, уравнивая интенсивность 
окраски полей прибора путем вращения диафрагмы, которая 
соответствует холостому или контрольному раствору. Отсчет 
производят по красным цифрам шкалы барабана, показываю. 
щим значение плотности О для исследуемого раствора. 

Измерения делают не менее трех раз и берут среднее ариф- 
метическое из всех данных. Концентрацию витамина Е в иссле- 
дуемом растворе находят по калибровочному графику, где каж- 
дому значению найденной плотности соответствует определен- 
ное содержание витамина Е в | мл раствора. 


Калибровочный график составляют по серии стандартных 
спиртовых растворов с возрастающей концентрацией а-токо- 
ферола в пределах от 100 до 400 ув 1 мл. 

Содержащийся в этих растворах а-токоферол подвергают 
окислению азотной кислотой и по интенсивности окраски нахо- 
дят величину экстинкции (оптической плотности Д) для каж- 
дого раствора 

ля приготовления стандартных растворов может служить 
масляный препарат, содержащий в | мл 100 мг а-токоферолаце- 
тата. Навеску такого препарата в 0,5 г омыляют спиртовым ра- 
створом КОН, как указано выше. 

Выделенную неомыляемую фракцию (остаток после отгонки 
эфира) растворяют в мерной колбочке в 50 мл абсолютного 
спирта. Из этого раствора, содержащего по расчету в | мл 
1000 у а-токоферола, отбирают пипеткой в колбочки на 50— 
190 мл точно отмеренные количества (1, 2, Зи 4 мл) спирто- 
вого раствора. 

К указанным количествам добавляют абсолютный спирт 
соответственно 4, 3, 2 и | мл, чтобы объем жидкости составлял 
5 мл. Затем в каждую колбочку наливают по | мл азотной ки- 
слоты (уд. вес. 1,4) и проводят реакцию окисления на кипящей 
водяной бане в течение 3 мин., после чего колбочку охлажда- 
ют и оставляют на 15 мин. в темноте. По истечении времени 
объем каждой жидкости доводят абсолютным спиртом до 10 мл. 

В результате получаются растворы, содержащие в | мл со- 
ответственно первоначально взятым количествам исходного ра- 
створа 100, 200, 300 и 400 у а-токоферола. В ‚приготовленных 
растворах, окрашенных в. результате реакции в розово-красный 
цвет, проводят определение экстракции. 

Калибровочный график вычерчивают, нанося по оси о 
найденные для каждого раствора значения экстинкции, 
абсцисс — соответствующие им концентрации а-токоф 
на | мл). 

Содержание витамина Е в спиртовых или мас 
ратах вычисляется по следующей формуле: 
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где х — количество витамина Ев 1 мл испытуемого препара- 

та, у; 

С — найденное по калибровочному графику количество ви- 
таминов Е в 1 мА, у; 

9 — общий объем исследуемого раствора, с учетом всех 
разведений, мл; 2 

4 — удельный вес исследуемых растворов; 

5 — навеска препарата, г. 


ХИМИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ВИТАМИНА В. (РИБОФЛАВИНА) 
С, 'НоОз №. В ОРГАНАХ И ТКАНЯХ 


Принцип метода. Определение основано на том, что раство- 
ры рибофлавина имеют желтую окраску и обладают в ультра- 
фиолетовом свете желто-зеленой флуоресценцией, интенсив- 
ность которой зависит от концентрации рибофлавина в раство- 
ре. Определение производится с помощью флуорометра типа 
ФМ-1. Пробы к анализу готовят применительно к определению 
витамина Во в белке и желтке яиц. 

Яйцо разбивают и отделяют белок и желток, помещая их В 
два взвешенных стаканчика, в которые опущены стеклянные па- 
лочки. 

Белок яйца экстрагируется нейтральным этиловым спиртом, 
96%-ным, таким образом раствор рибофлавина освобождается 
от смесей и белой флуоресценции. 

Белок взвешивают и хорошо перемешивают палочкой, по 
возможности не допуская образования пены. Затем в мерный 
цилиндр на 100—200 мл выливают примерно 23 мл белка, его 
точный вес находят по разности между весом стаканчика с бел- 
ком и без белка. г ; 

В цилиндр приливают 75 мл 96%-ного этилового спирта для 
осаждения белка, закрывают его пробкой и оставляют стоять 
на несколько минут, отмечая сокращение объема раствора. 

После этого в цилиндр бросают 10 стеклянных бусинок и 
вабалтывают в течение 2 час. Содержимое фильтруют через су- 
хой бумажный фильтр и в фильтрате определяют рибофлавин. 

При этом необходимо вычислить объем экстракта филь- 
трата. $ 

Пример. Вес белка 37,79 г, вес пробы, взятой в цилиндр, 
26,15 г, содержание влаги в пробе 22,7 мл (вычисляется на ос- 
новании того, что влажность белка 87%). Добавлено этилового 
спирта 75 мл. С учетом влаги объем экстракта должен быть рав- 
ным 75 мл спирта плюс 99,7 мл воды, Т. е. 97,7 мл. В  действи- 
тельности объем экстракта для определения равен 95,2 мл, т. е. 
сократился на 2,5 Мл. 55%-ным 


‹ яй ют 
Подготовка желтка. Желток яйца экстрагиру г 
освобождая раствор рибофла 
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нейтральным этиловым спиртом, 











вина от каротиноидов. Желток взвешивают в стаканчике, пере. 
мешивают палочкой в гомогенную массу и отливают примерно 
$ млв мерный цилиндр на 100—200 мл, в который предвари- 
тельно наливают 50 мл 55%-ного этилового спирта и бросают 
10 стеклянных бусинок. Точный вес взятой пробы желтка Уста- 
навливают так же, как и для пробы белка. 

Желток нужно выливать медленно, небольшими порциями, 
тогда он будет осаждаться тонкими нитями, не прилипая к па. 
почке, к бусинкам и стенкам цилиндра. Затем добавляют еще 
50 мл 55%-ного этилового спирта, закрывают цилиндр, энергич- 
но взбалтывают 2 мин. вручную и затем в течение 2 час. на при- 
боре для взбалтывания. Содержимое фильтруют через сухой 
бумажный фильтр и в фильтрате определяют рибофлавин. Рас- 
считывают объем полученного экстракта. 

Пример. Вес желтка 17,79 г, вес пробы (около мл) 8,51, 
влага пробы (50%) 4,25 г, объем добавленного 55%-ного этило- 
вого спирта 100 мл. Объем экстракта для определения рибофла- 
вина: 4,25--100= 104,25 мл. Сокращение объема в данном случае 
не учитывают. 

Ход определения. Определение проводят на флуорометре, 
сравнивая интенсивность флуоресценции исследуемого экстракта 
с флуоресценцией стандартного раствора рибофлавина". Если 
концентрация рибофлавина в экстракте окажется слишком высо- 
кой, его разбавляют, а чтобы избежать ошибок, возникающих 
из-за сокращения объема сниртовых растворов, для белковых 
экстрактов берут 77,5%-ный этиловый спирт, а для экстрактов 
желтка —55 %-ный. 

Спиртовой экстракт и стандартный рабочий раствор? рибо- 
Ффлавина помещают в пробирки флуорометра и сравнивают 
интенсивность флуоресценции. Затем в обе пробирки  прибав- 
ляют по 0,1 г бикарбоната натрия МаНСО, и гидросульфита 
№ 2520. .2Н2О и вновь производят измерение флуоресценции. 

При этом флуоресценция стандартного раствора рибофлави- 
на гасится до нуля. 

В экстрактах проб остается небольшая флуоресценция. обус- 
ловленная посторонними флуоресцирующими веществами, кото- 
рые сохранились несмотря-на обработку. Тушить флуоресцен- 
цию рекомендуется 2—3 раза, так как в некоторых случаях это 
протекает медленно. 

Содержание рибофлавина (витамина В») рассчитывают по 
формуле: 








' Основной стандартный раствор — 40 мл рибофлавина растворяют и до- 
водят до метки дистиллированной водой в мерной колбе на | л. Раствор мож- 
но хранить в течение месяца в темном, холодном месте. 

? Рабочий стандартный раствор — 1! мл основного раствора вносят в 
мерную колбу на 100 мл и доводят до метки дистиллированной водой. В | мл 
полученного раствора содержится 0,4 мкг рибофлавина 
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Х — содержание витамина Вь в микрограммах ва [2 ве- 
щества; 
А — показание флуорометра для исследуемого экстракга 
до тушения флуоресценнии (первый отечет); 
В — показание флуорометра для исследуемого экстракта 
после тушения (второй отсчет); 5 

С — показание флуорометра для стандартного раствора; 

р = =. ь пастроу < = 
0,4 — в | мл стандартного раствора 0,4 мкг рибофлавина; 

о — объем экстракта, мл; 

а — вес пробы, г. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Вр 
В ОРГАНАХ И ТКАНЯХ! 


СзНо№РСо, мол. вес. = 1357,5 (кобаламин) 


Витамин Вр на чашках Петри определяется путем измере- 
ния зоны роста Е, Сой 113—3 вокруг короткой металлической 
или стеклянной трубочки (цилиндрика) с испытуемым раство- 
ром и со стандартным раствором витамина В. 

Для определения активности витамина В; в органах и тка- 
нях животных (кровь, печень, мышцы и другие) пользуются ча- 
шечным микробиологическим ‘методом исследования. 

Тест — объектом брали ЕзсВемеШа Сой 113—3. 

Сущность метода заключается в следующем: в природны? 
материалах основная часть витамина В1› находится в связи с 
белком и является микробиологически неактивной до тех пор, 
пока эта связь не будет разрушена при нагревании или автокла- 
вированин. 

Подготовка испытуемого образца к анализу. Ге образца 
исследуемого материала тщательно измельчают и суспензируют 
в больших пробирках с дистиллированной водой из расчета 185851 
‚ли 1 : 10. Для лучшего отделения витамина В» от белка и 
его стабилизации добавляют 1 мл 5%-ного водного раствора 

: натрия; рН суспензии, добавляя несколько капель 1 н 
соляной кислоты, доводят до 3,5—4,0, затем суспен- 
в течение 20 мин. на водяной бане или автоклави- 

в 0,5 атм. После охлаждения со- 
жимое пробирок фильтруют через бумажный фильтр или от- 
сгаивают в течение суток для лучшего извлечения витамина Вы. 

Третью или четвертую часть фильтрата а р 
раствором лимоннокислого натрия с таким расчетом, чтобы о: 


был , - б Го. 
был в два раза слабее перво Е Ее 
Если И суспензию в отношении 1:5, то последующее 
разведение должно быть 1: 10, если витамина много и те - 
та зелика, то из. разведения |: 10 готовят разведение ' : =>. 


, 


ию кипятят 
руют 15 мин. при давлении 


1В модификации 3. А. Курбацкой. 















Материалы, содержащие большое количество жира, обезжи. 
ривают, экстрагируя серным эфиром. 

Стандартный раствор витамина В1> готовят из препарата с 
известной концентрацией. Например, у нас имеется препарат 
Влз с концентрацией 200 мкг/мл витамина В12. Для работы не- 
сбходим основной раствор витамина В12 с концентрацией 
1 мкг/мл. Из него готовим рабочий стандартный раствор с со- 
держанием в 1 мл 0,05 мкг витамина В„2, для чего основной 
раствор разводим в 20 раз 1%-ным водным раствором 'лимонно- 
Е кислого натрия. 

1 Среда для определения активности витамина В1› предложе- 
г на Всесоюзным научно-исследовательским институтом антибио- 
} тиков и состоит из следующих составных частей: 


1 дистиллированной воды — до | л, 
| хлористого аммония 2 е, 
| хлористого натрия, а 
| фосфорнокислого калия 
В (двузамещенного) — 0,4 г, 
| лимоннокислого натрия —Зе, 
| лактозы —3 2, 
р агар-агара — 14—15 г. 


Приготовление — одномиллиардной микробной взвеси 

ЕзсречсШа Сой 113—3. Тест-культурой для определения актив- 

. ности витамина В12 служит штамм Е. Сой 113—3, выращенный 
на пептонно-солевом агаре следующего состава: 


пептон — 20 г, 
хлористый натрий — 9-е: 
| агар-агар 8-0, 
: дистиллированная вода — до |4. 


Среду стерилизуют при 1 атм в течение 20 мин., разливают 

в широкие стерильные пробирки по 10—15 мл и скашивают. 

Пересевать культуру нужно не реже одного раза в месяц. 
Для определения витамина В1о и засева среды № 4 ВНИИВ 
готовится смыв с суточной культуры Е. СоЙ 113—3. В пробирку 
с суточной культурой приливают примерно 6—10. мл стерильной 
дистиллированной воды и производят смыв культуры с агара. 
Для засева среды нужна микробная взвесь с содержанием в 
1 мл 1 миллиарда микробных тел. Такая взвесь готовится при 
; помощи эталонов с известным содержанием микробных тел. 
Если приготовленный смыв не подходит к эталонному стандар- 
ту, а интенсивнее его, в пробирку добавляют еще воды, переме- 
шивают и внорь сравнивают, и так до тех пор, пока эталонная 
пробирка и приготовленный смыв не будут одинаковыми. Сте- 
кло и пробирка с микробной. взвесью должны по цвету и диа- 

метру быть одинаковыми с- эталонной пробиркой. 

Ход анализа. Для определения концентрации витамина Во 
в одном образце необходимо засеять 4 чашки Петри (2 с ма- 
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лым разведением и 2 с большим). Перед нач б 
стерильной комнате приготавливается окНое > те 
шек Петри, среды № 4 ВНИИА. В каждую чашку ве = 
15 мл среды. Когда она остывает до 48—50°, вв Ре 
2,5 мл 40%-ного раствора глюкозы и 2—3 ил дав ВВ 
микробной взвеси на 100 мл среды, чтобы в 1 м 
ов микробных тел. в _ 
ашки Петри ставят на ровный 
среды зависит Полно а росе = я 
Когда среда в чашках остынет и затвердеет, на ‘Нее по в 
ределенному трафарету ставятся прокипяченные 'и ЕН й 
цилиндрики из нержавеющей стали, стекла, алюминия. Во и". 




























д, та цилиндрика — 10, наружный 
Ь диаметр — Й 
6 мм (рис. 62). - Е 8, ну в 
’ 
5 г. 
—_ ввеи . 
НИЯ актив $ 
ращенны" | 





А 6 


; Рис 62. Расстановка  цилиндриков в чашках: А — 
х | обычная; Б — уплотненная 


вносят по 0,1 мл 





















В цилиндрики, расположенные на черте, 
стандартного раствора витамина В.2с содержанием 0,05 мкг/мл. 
Раствор можно вносить проверенной капельницей, по 5—6 ка- 


пель. Затем с помощью пипетки В остальные цилиндрики вно- 
со слабой кон- 


о 


ое 


ав 
нм 





сят по 0,1 мл испытуемого раствора, начиная } 
центрации 1 : 10. Так же поступают и со вторым разведением — й. 
в. 5. м 

осторожно, не сдви; | 

] 


Вносить раствор в цилиндрики нужно 
гая их с места. Затем чашки Петри осторожно переставляют В 


термостат и при температуре 37° выдерживают 18 часов для 
проращивания. После этого вынимают из термостата, стряхива- 
ют с них цилиндрики и производят отсчет диаметров зон роста. 
В отделе зоовигиены СибнНИВИ 3. А. Курбанцкой внесены не- 
которые изменения в расстановке цилиндриков по чашке Петри, 
что дает возможность вдвое сократить расход среды № 4 и ча- 
| шек Петри, необходимых для определения одного Я 
Кроме того, сокращается время, затрачиваемое на лы, 
витамина В12. Если одному сотруднику за полный об = 

при прежнем методе удавалось исследовать только ТР р 
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па, а в неделю 20, то 
дает возможность за 
чительно ускоряет раб 
сти витамина Вл. : 

Предлагается следующий трафарет для расстановки цилиный 
дриков по чашке Петри. По такому способу для исследования 
сдного образца расходуется 2 чашки вместо 4 (рис. 62 Б). 

В цилиндрики, расположенные на черте посредине чашки, 
вносят 0,1 мл стандартного раствора витамина Во с концентра- 
пией 0.05 мкг/мл. В три цилиндрика, расположенные на тре- 
` угольниках в обеих чашках, вносят испытуемый образец с 
большей концентрацией, по 
0,1 мл в цилиндрик. В цилин- 
дрики,, расположенные на 
малой черте, внизу обеих ча- 
шек, вносят испытуемый обра- 
зец с малой концентрацией. 
Затем переносят чашки в тер- 
мостат на 18 час. при темпе- 
ратуре 37°. После выдержива- 
ния в термостате проводится 
отсчет определения диаметра 
зоны! роста. 


зй метод расстановки цилиндрико 
челю определить 30 образцов, что зна» 
ту при массовых определеннях активно. 









































































Активность витамина В!12 
высчитываем по таблицам ак- 
тивности антибиотиков,  со- 
ставленным научно-производ- 
ственной лабораторией Всесо- 
юзного научно-исследователь- 
ского витаминного института. 

После выдерживания ча- 
шек в термостате как вокруг 

Рис. 63. Схема установки для цилиндриков со стандартным 

определения зон роста колоний раствором витамина В12, так и } 

вокруг цилиндриков с испыту- 1 
емым образцом создается хорошее, плотное, круглое кольцо 
зоны роста Е. Сой 113—838. 

Диаметры зон роста определяются в темной комнате через 
проекционный фонарь (эпидиаскоп). Предварительно вычерчи- 
вается отсчетная сетка, по которой определяется зона роста 
(схема установки показана на рис. 63). Е 

Эпидиаскоп ставится на стол тубусом вверх, изображение, 
отражаясь от зеркала, укрепленного над эпидиаскопом, падает 
на стол. На столе кладут чистый лист ватманской бумаги разме- 
ром 40%40 см, в прорезь эпидиаскопа, куда вставляют диапо- 
зитивы, помещают прозрачную миллиметровую линейку. Наво- | 
дят на резкость и на ватмане отмечают увеличенное изображе- р 
ние делений линейки по вертикальнон линии, затем поворачи- 

































































329 








вают лист ватмана так, чтобы можно было провести еще одну 
линию, перпендикулярную первой ен 
} ую : — на нее нанос ‹ие же 

к. . ят такие же 

3 ата Ты еик 

затем вместо линеики помещают в прорезь эпидиаскопа 
чашку Петри с исследуемым образцом, вначале отсчитывают 
диаметр зоны роста стандартного раствора, потом испытуемого 
образца в первом и втором разведениях. 


Пример расчета. 
Разведение 1:5 Разведение 1:10 
Зоны роста Зоны роста 





Испытуемого Стандарта 


| Испытуемого Стандарта 





1 чашка 


17,0 
17,5 
17,0 





ср. 17,1--0,5= 
=17,6 = | 


| ср. 15,44 
40,5—=15,9 


среднее из 2 чашек=17,5 _| среднее из 2 чашек= 15,8 


2 чашка 





17—17=0 














Определяют разность диаметров зон между первым и вто- 
рым разведениями, она равна 17 мм (17,5—15,8). 

Находят эту разность в таблицах расчета активности анти- 
биотиков. В таблице с найденной разностью находят среднее 
значение зон роста первого разведения (целые — в вертикаль- 
ном столбце, десятые — в горизонтальном). 

Для разведения 1 : 5 среднее арифметическое зоны роста 
равно 17,5; ему соответствует в таблице значение — 0,816, 

Для разведения | : 10 диаметр зоны равен 15,8; ему соответ- 
ствует в таблице значение — 0,408. 

Полученные данные нужно умножить на разведение испы- 
туемого образца и на концентрацию стандартного раствора ви- 


тамина В!12. 
17.5—0,816х0,05Ж5=0,204 мкг/мл 
15,8—0,408 Х 0,05Х 10=0,204 мкг/мл. ь Е 
Е. мом разце 
Среднее содержание витамина Вр в испытуемом о р 
0,204 т 98 а ь Т лили 1 ле в 1000 больше, т. ©: 204 мке/мл. 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА Р В РЫБЬЕМ ЖИРЕ 
(по И. Н. Гаркиной и В. Н. Букину) 


Химические методы определения витамнна Р основаны на 
возникновении цветной реакции при взаимодействии витамина 
р с хлороформенным раствором треххлористой сурьмы в при- 
сутствии ацетилхлорида. 

Возникающая желто-розовая окраска пропорциональна со- 
держанию витамина О, ее можно учесть. Однако аналогичную 
реакцию дают стерины и продукты их Ффотохимического пре- 
вращения. Кроме того, при наличии витамина А и каротина не- 
обходимо их удалять из раствора. 

Реактивы и оборудование. 1. Хлороформ х. ч. (очистка 
хлороформа описана при определении витамина А, стр. 303). 
2. Насыщенный раствор треххлористой сурьмы (очистка про- 
дажного препарата указана ‘на стр. 303). 30 г очищенного 
реактива треххлористой сурьмы отвешивают в склянку с при- 
тертой пробкой и растворяют в 100 мл свежеприготовленного 
хлороформа, энергично взбалтывая. Реактив применяют не ра- 
‘нее чем через 6 час. после изготовления. Полученный насыщен- 
ный раствор при 20° содержит 21—23%! треххлористой сурьмы, 
при хранении в темной склянке с притертой пробкой ‘устойчив 
в течение двух недель. 3. Серный эфир (очистка описана на 
стр. 303). 4. Ацетилхлорид (свежеперегнанный), температура 


кипения 51°; при стоянии желтеет, хранят его в темной склянке 
_ с притертой пробкой. 5. Спирт этиловый, очищенный от альде- 


гидов. Для этого ‘его настаивают 12—18 час. на твердом М№аОН 





Т г жира высота адсорбента равна 10 см). Бентонит уплотняют 
легким постукиванием колонки о стол. Поверх адсорбента поме- 
щают свежепрокаленный сернокислый натрий слоем в 1 см. На 
суженную часть колонки надевают пробку, которую вставляют 
в колбу Бунзена для отсасывания. 9. 10%-ный спиртовой раст- 
вор едкого калия. 10. Колбы Клайзена. Оборудование такое же, 
как при определении витамина А. 

Составление калибровочного графика, Для составления ка- 
либровочного графика применяют раствор чистого кристалли- 





ческого. эргокальциферола в хлороформе, содержащего 10000 
ИЕ витамина В. в 10 мл. Хлороформенный раствор витамнна р 
хранят не более одного дня. 

Для получения калибровочного графика берут 1,0: 0,75; 0,5 
и 0,25 ил стандартного раствора витамина Р», доводят хлоро- 
формом до Е мл, добавляют По 3 капли ацетилхлорида и по 6 
мл раствора треххлористой сурьмы. Общий объем реакционной 
смеси должен быть равен 7 мл. 

После добавления последнего реактива точно через 4 мин. 
определяют величину экстинкции на электрофотоколориметре со 
светофильтром 480—500 мл. Для приведения электрофотоколо- 
риметра к нулю пользуются чистым хлороформом с треххлор- 
ристой сурьмой. Величины экстинкции откладывают на графике 
по оси ординат, а соответствующие концентрации витамина В— 
по оси абсцисс. В пределах содержания витамина Рот 200 до 
000 ИЕ в 1 мл ва графике получается прямая линия (1 ИЕ 
витамина О» соответствует 0,025 мкг чистого эргокальцифе- 
рола). 

Имеются указания, что хлороформенный раствор кальцифе* 
рола неустойчив, поэтому основной раствор готовят, растворяя 
кальциферол в этиловом спирте, перегнанном_ над МаОН. Для 
этого 10 ме х, ч, кальциферола (навеска берется на аналити- 
ческих весах) растворяют в 100 мл спирта. В Е ил полученного 
раствора должно содержаться по расчету 4000_ИЕ витамина 
Б.. Основной раствор можно хранить в холодильнике в течение 
года, 

Для приготовления стандартного раствора берут 10 мл ос- 
новного раствора, добавляют 5 мл хлороформа и оба’ раствори- 
теля отгоняют в токе СОь, а полученный сухой остаток раство- 
ряют в 40 мл хлороформа. В. 1 мл стандартного: раствора-дол- 
жно содержаться 1000 ИЕ витамина Р.. Затем для составления 
калибровочного графика поступают так же, как и в первом 
случае. Для построения калибровочной кривой можно приме- 
нить масляный раствор чистого кальциферола. Е 

Ход определения. 1. Навеску рыбьего жира в 5—Юг (в за- 
висимости от содержания витамина О) помещают в колбу; снаб- 
женную обратным холодильником. а : 

2. Добавляют соответственно 25—50 или г о = 
спиртового раствора КОН и омыляют в течение 45—50 мин. при 
80° на водяной бане: т 

3. Содержание колбы количественно переносят в делит о 
ную воронку с равным объемом воды. Затем Наина т 
30—35 мл эфира для извлечения неомыляемой ак 
чение производят трижды ад р - 
же, как при определении витамина А, стр. : ве 

р з с < соединяют, промывают водой ибо 

4. Эфирные экстракты и просушивают в течение 
тральной реакции по фенолфталенну и ПР - 
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30—40 мин. свежепрокаленным сернокислым натрием, часто 
ешивая. 
РЕ Нысушенный эфирный экстракт сливают через фильтр в 
колбу Клайзена емкостью 50—100. мл, ое 
эфиром. Эфир отгоняют на водяной бане в токе СО. или азота 
осуха. - 

ь 6 Остаток неомыляемых веществ в колбе Клайзена растворя- 
ют в несколько приемов 20—30 мл хлороформа, переносят в 
мерную колбу емкостью 50 мл и хлороформом доводят до 
метки. 

7. Если есть необходимость, для определения витамина А 
берут часть хлороформенного раствора (точно измеренную). 
Другую часть раствора (точно измеренную) подвергают хрома- 
тографической адсорбции. ы 

Для этого в колонку наливают чистый хлороформ с таким 
расчетом, чтобы он смочил адсорбент (бентонит) и около 0,5 мл 
хлороформа осталось над адсорбентом. В колонку вносят хлоро- 
форменный раствор неомыляемых веществ и пропускают через 
адсорбент со скоростью 40—50 капель в минуту, что достигается 
присоединением колбы Бунзена к водоструйному насосу. Про- 
пустив весь испытуемый раствор, колонку промывают 3 раза 
хлороформом порциями по 15 мл, не смывая при этом в прием- 
ник синего кольца витамина А на бентоните. 

8. Собранный в приемной колбе элюат, не содержащий вита- 
мина А, стгоняют на водяной бане в токе СО.» или азота досуха. 

Остаток растворяют в 1—5 мл этилового спирта (берется 
этиловый спирт, подсушенный в течение суток над безводным 
Си$ О, и перегнанный над безводным МаОН). . 

9. Спиртовой раствор нагревают почти до кипения и добавля- 
ют к нему по каплям раствор дигитанина для осаждения стери- 
нов. Для полноты осаждения стеринов дигитанина требуется в 
6—8 раз больше (по весу), чем стеринов. В 1,0 г рыбьего жира 
содержится около 5 мг стеринов. 

10. Осадок отфильтровывают на микроворонке через малень- 


кий плотный фильтр, промывают спиртом, затем эфиром и вы- 
сушивают при 1007 в течение 40—50 мин. 


11. Для того чтобы узнать вес стеринов, осадок отделяют от 
бумаги, ` взвешивают и полученное число умножают на 0,2431 
(коэффициент для холестерина). 

12. Фильтрат после удаления стеринов разбавляют вдвое 
водой, переносят в делительную воронку и экстрагируют трижды 
эфиром порциями по 25 мл. Эфирные экстракты соединяют, от- 
мывают от спирта 3 раза водой порциями по 30 мл и высушива- 
ют сернокислым натрием. 


13. Эфир переносят в колбу Клайзена и отгоняют досуха на 
водяной! бане в токе СО. или азота. 


14. Сухой остаток растворяют в 2—5 мл хлороформа и оп- 
ределяют витамин О. 
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15. К Е мл полученного раствора добавляют 2—3 капли 
ацетилхлорида и 6 мл раствора треххлористой сурьмы. Точно 


через 4 мин. окраску раствора измеряют в электрофотоколери- 
метре со светофильтром 490 тн. 


Содержание витамина О опреде. 


кот — 


ляют по формуле: 
СУ 
а 


= 
















где х— содержание витамина О (ИЕв 12 рыбьего жира): | 
С — найденное по калибровочному графику количество ви- И 
тамина Ш в 1 мл-раствора, ИЕ; ТА 

а — навеска рыбьего жира, г; 1 

— разведение, мл (с учетом части раствора, оставленной Й 


в: 
для определения витамина А, и всех последующих а 
объемов). | 















Характеристика различных жиров 
(по Государственной фармакопее СССР, 1961 г.) 





Нормы по видам жира 
= ен -. . И 
Показатели 
тресковый дельфиний тюлений 
> 


китовый 











Цвет светло-желтый ‘до желтого 





Запах и вкус Свойственный данному виду жира, без прогорклости 
: и постороннего запаха и привкуса 





Прозрачность Прозрачный, не образующий мути Прозрачный, не 
или осадка при 0° в течение 3 час, | образующий мути 
или осадка при 15; 

в течение 3 час, 





число 





Кислотное 2,2 | ть ы 2,6 2,5 












Все жиры хранят в темном и прохладном месте при темпера- 

туре не выше 10°. з 

ОВ одНИО учитывать, что при етом 
но неправильном хранении рыбий жир прогоркает, о г 

‚Е вышается кислотное число. Применение такого ры о 

отрицательно сказывается на организме птиц и животных, пр 

Ее: ВЕ ‘на то, что добавление боль- 

В литературе имеются у 


Е приводит к 
ого количества рыбьего жира В р в - 
мышечной дистрофии (беломышечная оле : 


мой введением витамина Е. 








ОПРЕДЕЛЕНИЕ НИКОТИНОВОЙ КИСЛОТЫ ' 


Никотиновая кислота при взаимодействии с бромистым ро: 
даном образует соединение, которое в присутствии ароматиче- 
ских аминов (метол, анилин) в нейтральной или слабощелоч- 
ной среде дает производное, окрашенное в желтый цвет, Ин- 
тенсивность окраски пропорциональна количеству никотиновой 
кислоты. г: 

Реактивы. 1. 10 н. раствор серной кислоты (270 мл концент- 
рированной серной кислоты переносят в мерную колбу емкостью 
1000 мл, в которую налито 600—700 мл дистиллированной вс- 
лы, после охлаждения доводят водой до метки). 2. 5 н. раствор 
серной кислоты. Готовят из-10 н. раствора, разбавляя водой в 
соотношении 1 ; 1. 3. 2 н. раствор серной кислоты. Готовят, раз- 
водя 10 н. раствора серной кислоты в соотношении 1 : 5. 4. 0,1 н, 
раствор серной кислоты (2 н. раствор разводят водой в отноше- 
нии |: 20). 5. 10 н, раствор едкого натрия. В фарфоровый ста- 
кан вливают 200—300 мл дистиллированной воды, осторожно 
вносят 900 г едкого натрия и помешивают стеклянной палочкой 
до полного растворения. После охлаждения раствор переносят в 
мерную колбу емкостью 500 мл и доводят водой до метки. 
б. 4 н. раствор едкого натра: 40 мл 10 н. раствора переносят в 
мерную колбу емкостью 100 мл и доводят водой до метки. 7. 80% - 
ный раствор сернокислого цинка. 80_г сернокислого цинка ра- 
створяют в воде-и доводят в-мерном цилиндре емкостью 100 мл 
водой до метки. 8. 0,5 н. раствор соляной кислоты. 42 мл кон- 
центрированной соляной кислоты вносят в мерную колбу ем- 
костью 1000 мл и доводят водой до метки. 9. 1ф-ный спиртовой 
раствор фенолфталеина. | г фенолфталеина переносят в мер- 
ную колбу емкостью 100 мл, приливают 74 мл 96%-ного этило- 
вого спирта и доводят водой до метки. 10. Кальций углекислый, 
кристаллический. 11. Натрий бисульфит кристаллический. 
12. Калий или аммоний роданистый (1%-ный и 10%-ный раство- 
ры). 13. Бромная вода, 4 мл брома х. ч., уд. в. 3,2, смешива- 
ют со 100 мл воды. После отстаивания прозрачный раствор 
сливают в склянку из темного стекла с притертой пробкой, 
<оторую хранят в темном месте (бром хранят с особой осто- 
рожностью в склянке с притертой пробкой. Он очень летуч, па- 
ры вредные). 14. Метол. Продажный метол имеет окраску и его 
необходимо перекристаллизовать. Для этого берут 500 мл 
0,1 н. раствора серной кислоты в химический стакан и нагрева- 
ют до кипения. 100 г метола смешивают с 0,7 г ‘бисульфита 
натрия, вносят в кислоту и вновь нагревают до закипания. Ес- 


ли раствор сильно окрашен, к нему прибавляют 10 г активиро- 
ванного угля. 


1 Приводится такая же методика, как в книге Н. К. Флоринского «Тех- 
нический контроль качества сырья и комбикормов». М., 1963. 
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Рас р быстро филь от в 
тельной | 


з воронке Бюхнера, предвари- 
и водой. Фильтрат переносят в боль- 

ранее вносят 0,3 г бисульфита 
Пером о ®-НОГО этилового спирта. Содер- 
ана перемешивают и помещают на несколько часов 
баню в темноту (стакан закрывают часовым сте- 


елившиеся к сталлы ‹ ильт В 
з ся кристаллы тфи тътровывают на воронке 


Е > ре ^—5 раза этиловым спиртом 
4 —5 М. ВЫС ают в. пух :. < - 
10 -50 т и высущивают на воздухе в темном месте. Пе- 

исталлизованны  метол хранят в склянке из темного сте- 
кла с о О в темном месте. 8%-ный раствор ме- 
тола те вя нее употреблением, растворяя 8 г перекристал- 

зизованного метола в мерной колбе емкостью 100 мл в 0,5 н. 

растворе соляной кислоты. 15. Роданбромистый раствор, Приго- 

товляют перед употреблением следующим образом: к охлаж- 
деннои льдом бромной воде (взятой в количестве, требуемом 
для анализа) прибавляют по каплям вначале 10%-ный раствор 

р оданистого аммония, или калия до светло-желтого окрантивания, 

а затем 1%-ный раствор того же реактива до полного обесцве- 

чивания. Приливать его нужно осторожно, так как избыток -его 

возобновляет окраску. К обесцвеченной бромной воде добав 
ляют порциями по 20—25 мг углекислый кальций до прекра- 
щения выделения пузырьков газа и образования мути. Раствор 

фильтруют в склянку из темного стекла с притертой пробкой и 

оставляют в холодном и темном месте. Работу с бромной водой 
надо вести под тягой. 16. Основной стандартный раствор нико- 
гиновой кислоты. Точную навеску никотиновой кислоты в 100 мг 
помещают в мерную колбу емкостью 100 мл, растворяют в не- 
большом количестве воды, добавляют 1! мл 10 н. раствора сер 

ной кислоты и после растворения доводят водой до метки. 

В | мл раствора содержится 100 мкг никотиновой танаоты. 

Раствор пригоден в течение года при хранении на Ее ется 

Е Е г я 

чий стандартный раствор никотиновой Ей а == 

п а- 

свежеприготовленным. Берут 10 мл основного кар с 
твор: й слоты, переносят в мерную колбу на 

створа никотиновой ки : вают 

100 " до метки, тщательно перемеши - 
100 мл и доводят водой до 1 , мерную 
- ного раствора, переносят в мерну 

Затем берут 5 мл получен . мешива- 

Ва водят водой до метки и пере 

колбу емкостью 100 мл, до одержится 5 мкг никотино- 

ют. В | мл стандартного раствора и. — спирт (в капель- 

вой кислоты. 17. Изобутиловый или 


ниЦе). Е 
Приборы. 1. Электрофоток 


промыв на филь 








олориметр: 2. ее ба В 
на 95 мл. 5. - 
сос водоструйный или Камовского. т и 
бы мерные емкостью 100, 500 и и 
< 7. Пробирки емкост ее - 

ные емкостью 50 м4. 7. ПР С притер 


кой же - 

тыми пробками или колбы Е 9. Пипетки градуированние 
пробками. 8. Воронки Я ни Мора емкостью й 
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емкостью 1, 2, 5и 10 м4. 












: - ое 
метром 12 см. 12. Колба Бунзена ем- 


11. Воронка Бюхнера диам 
костью 1000 мл. 13. Стаканы химические емкостью 1; 1,5 д. 


Ход определения. с 
5102 (содержащего приблизительно 100—150 мкг никоти- 


новой кислоты) помещают в мерную колбу емкостью 100 мл 
прибавляют 75 Мл 2 н. раствора серной кислоты, омывая ворон- 
ку и колбу кислотой, и тщательно перемешивают. Колбу поме- 
щают в кипящую водяную баню ка 90 мин., содержимое перио- 
дически помешивают. 

2. Колбу охлаждают, доводят содержимое до метки водой 
тщательно перемешивают и фильтруют через фильтр. : 

3. Из фильтрата отбирают 25 мл в цилиндр емкостью 50 мл, 
добавляют 1—2 капли фенолфталеина и по каплям 10 н. раст- 
вор едкого натра до появления бледно-розового окрашивания 
(раствор смешивают палочкой). Избыток внесенной щелочи 
устраняют добавлением 1—2 капель 5 н. раствора серной кисло- 
ты (розовое окрашивание исчезает). Раствор охлаждают. 

4. К раствору добавляют по каплям 2 мл 80%-ного раство- 
ра сернокислого цинка и 1—2 капли изобутилового или этило- 
вого спирта (для устранения пены при смешивании). 

5. В цилиндр из пипетки по каплям добавляют 4 н. раствор 
едкого натрия, одновременно энергично перемешивают палоч- 
кой до образования густого осадка и появления бледно-розово- 
го окрашивания. Избыток щелочи устраняют добавлением 1—2 
капель 5 н. раствора серной кислоты до исчезновения розового 
окрашивания. 

6. Раствор оставляют на 10 мин., время от времени переме- 
шивая. Затем доводят смесь до 50 мл водой, перемешивают и 
фильтруют через фильтр (можно центрифугировать) Ц 

7. Для проведения реакции используют 7 пробирок или колб 
с притертыми пробками, которые заполняют по следующей 
схеме: в четыре пробирки наливают по 5 мл полученного филь- 
трата: в двух из них — опыт А, в двух других — поправка на 
аминореагирующие вещества А, еще в две пробирки наливают 
по 5 мл рабочего стандартного раствора никотиновой кислоты —— 
опыт В и в одну пробирку —5 мл дистиллированной воды — 


опыт В1. 
8 Все пробирки, за исключ 





ением тех, в которых находятся 


аминореагирующие вещества, помещают на 5 мин. на водяную 
баню, нагретую до 50°. Во все нагретые _пробирки из бюретки 
прибавляют (под тягой) по 2 мл роданбромидного раствора. 
Содержимое пробирок перемешивают, ставят на водяную баню 
при 50° на 10 мин. Затем пробирки охлаждают до комнатной 
температуры и оставляют на 10 мин. в темном месте. и 
9. В пробирки с аминореагирующими веществами (Ат) пр 


бавляют по 9 мл воды. 


1 В случае необходимости анализ на этой 


стив фильтрат в холодильник. 


стадии МОЖНО прервать, поме- 
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Схема добавления реактивов при определении 
никотиновой кислоты 
| 





Количество, мл 





Раствор поправка 
на рек. 
В: 


поправка на 
аминореаг. 
в-ва, А: 





Стандартный — раствор 
кИКоТИНОвОЙ Кислоты 

Испытуемый раствор 

Роданбромидный раст- 
вор 

Раствор метола 

Дистиллированная вода 























19. Во все’ пробирки приливают по 3 мл раствора метола, 
перемешивают и оставляют на час в темном месте. 
11. Содержимое пробирок фильтруют, если оно не прозрачно, 
и измеряют интенсивность окраски фильтратов на электро- 
фотоколориметре, используя синий светофильтр. 
Содержание никотиновой кислоты в корме вычисляют по 
формуле: 
—_ (АА: И. У. С: 100 
(В — В). Иа: Из га. 1000 › 


где х — количество никотиновой кислоты, ме%; 
А — оптическая плотность испытуемого раствора; 
А, — оптическая плотность аминореагирующих веществ; 
В — оптическая плотность стандартного раствора; 
В, — оптическая плотность поправки на реактивы; 
У — объем, до которого доведена навеска, мл; 
У, — количество гидролизата, взятое на обработку серно- 
кислым цинком, МЛ; 
У, — объем раствора после добавления сернокислого цинка, 
мг; 
У. — количество испытуемого раствора, взятое на реак- 
цию, мл; : 
< количество никотиновой кислоты В 5 мл стандартного 
раствора, мкг; 
о — навеска' корма, г. Е р 
При подстановке соответствующих значений формула будет 
иметь следующий вид: 
(дА—А)) -100.50-25.100 ОА 


о 
х = 


(В — В) - 25:5: @ `1000 — вВ-В-* 


А 





Й ься 
Недостаточность никотиновой кислоты может Е 

у свиней и птиц, особенно при использовании -раци : 
торых преобладает кукуруза. ы 
























В- тканях животных никотиновая кислота может синтезиро- 
ваться из триптофана, но для синтеза необходимо достатон- 
ное количество протеина, рибофлавина и пиридоксина. У жвач- 
ных животных никотинования кислота синтезируется бактери- 
ями рубца. 

По данным М. В. Ермолаева, ферментания зерна кукурузы 
в течение четырех суток увеличивает содержание никотиновой 






кислоты в 9 раза, ферментация гороха — в 3 раза (по данным 
Нгуен Нги). - ее 
Содержание никотиновой кислоты в кормах указано в при- 


ложении (см. таблицу 8). 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ САХАРА В КРОВИ 
(способ Хагедорна и Иенсена) 


Принцип определения. Трехвалентный железосинеродистый 
калий при кипячении в щелочной среде в присутствии восстана- 
вливающих веществ переходит в двухвалентный железосинеро- 
дистый калий. Восстанавливающим веществом в данном слу- 
Чае является виноградный сахар (и. другие восстанавливающие 
зещества крови). Образовавнийся железистосинеродистый ка- 
лий осаждается в виде двойной цинк-калиевой соли (иначе 
возможна обратная реакция), а количество оставшегося невос- 
становленным железосинеродистого калия определяют, прибав- 
ляя избыток йодистого калия и кислоты. Железосинеродистый 
калий количественно восстанавливается йодистым калием, при- 
чем освобождается эквивалентное количество свободного йода. 


2К[Ее`* (СМ) -+2КУ=2К. [Ее (СЮ 


Эта реакция, как указано выше, протекает количественно 
слева направо, если образовавшееся двухвалентное соединение 


удаляется из смеси путем осаждения в виде цинкового соеди- 
нения: ЕЕ Е 


ВЕ 





2КцЕе"* (С№) +3250, КойпРе (СМ К.О, 


—_ 
нерастворимое соединение 


Освободившийся йод оттитровывают гипосульфитом натрия. 
Реакция протекает по формуле: 


2Ма250.-Л =2Ма] + М 254 Об 


Из изложенного ясно, что при этом определяется не только 
виноградный сахар, но и некоторые другие восстанавливающие 
вещества, содержащиеся в крови. При осаждении цинковыми 
и количество этих веществ меньше, чем в прежних про- 

ах. 


Требуемое количество крови: 0,| мл на каждое определение. 





























м 


ет 


в ет раствор. сернокислого цинка 
(7150, агс ‘швают 45%-ный раствор сернокислого пин- 
ка и из него, по мере надобности, через каждые 10—14 дней 
тотовят требуел стократное разведение. 

2. 0,1 н раствор едкого натра. Титр может быть не вполне 
точным, но концентрация его ни в коем случае не должна зна- 
чительно превышать указанную. Смесь этих двух реактивов, 
приготавливаемая перед употреблением (см. ниже), служит для 
осаждения белков. 

3. Содовощелочной раствор железосинеродистого калия 
(красной кровяной соли) (КзЕе` (СМ№)з). Раствор готовят из хи- 
мически чистого препарата, но и самые лучшие покупные пре 
параты желательно очистить перекристаллизацией; кристаллы 
промывают несколькими порциями холодной воды и затем раст- 
воряют в кипящей воде. Раствор фильтруют сквозь маленький 
фильтр, предварительно промытый горячей дистиллированной 
водой. Фильтрат помещают в фарфоровую чашку, выставляе- 
мую на лед. Избыток воды с выпавших на холоду кристаллов 
удаляют промытой фильтровальной бумагой и помещают их в 
сушильный шкаф при 50° или в термостат. Очищенный таким 
образом препарат при хранении в темном месте неограниченно 
стоек. 1,65-г препарата точно отвешивают на аналитических ве 


я 


У МЕТ ИА 


Е 
О 


сах, переносят в мерную колбу емкостью 1 л,; растворяют в во- 
де, прибавляют 10,6 г безводного (прокаленного в платиновом 
или фарфоровом тигле и охлажденного в оэксикаторе) угле- 
кислого натрия и доводят водой до метки. Раствор хранят в 

мной бутыли на холоду, титр его не изменяется в течение 


ух месяцев. 
4. Хлор-цинк-йодистый раствор: а) 50 г сернокислого цин- 
ка и 250 г хлористого натрия растворяют в 1 л воды; если ну- 
жно, фильтруют; 6) перед употреблением отвешивают йодистый 
калий, нужный для получения 2,5%-ного раствора, например, 
к 50 смз цинк-хяор-натриевого раствора прибавляют 1,25 г йо- 


дистого калия. : 
5. 3ф-ная уксусная кислота. 3 смЗ ледяной уксусной кисло- 
ты отмеривают в мерную колбу емкостью 100 см* и доливают 
дистиллированной водой до метки. 
% - приготовленный заранее на- 


сыщенный раствор хлористого натрия наливают в мерную кол- 
емкостью 100 см3 более чем до половины; 1 г растворимого 


бу Е. 
крахмала (АШу[им Зо1иБ е) растворяют в пробирке в не 


а : 
скольких кубических сантиметрах дистиллированной ьь 
нагревании, выливают в ту же колбу и доливают а . 
хлористого матрия до метки. Раствор неограниченн ы 
подом он должен давать чисто синее окрашивание. ре 

а . Его приготов 
7. 0,005 н. раствор гипосульфита р а 


д ивая точ 
‚потреблением из 0,1 н. раствора, отмер Е 


6. 1%-ный раствор крахмала; 


у 
9 





ную колбу емкостью 100 мл и доливая_ нех © 
удаления углекислоты) ВАбоИирова =: г 
гипосульфита проверяют по титрованн Е . 32- 0. 
Каждый раз при приготовлении нового р Ра торя- 
ют проверку не реже одного раза в О ЛЯ этого 
отливают в стаканчик точной пипеткой 2 мл 0, н. раствора 
подноватокислого калия, прибавляют 2 мл Е кислоты 
(5), 2 мл хлор-цинка-йодистого раствора (4), 2—3 капли крах 
мала (6) и титруют гипосульфитом из микробюретки до исчез. 
новения окраски. 

8. 0,005 н. раствор Йодноватокислого калия: 0,3567 г отвеши- 
вают на аналитических весах и растворяют в 9 дл дистиллиро- 
ванной воды. 


9. Для фильтрования свернувшейся при кипячении крови 
(см. ниже) нужно заготовить вату. Обычная гигроскопическая 
вата всегда содержит некоторое количество восстанавливаю- 
щих веществ, что отражается на результате. Поэтому вату ну- 
жно заранее повторно прокипятить в дистиллированной воде, 
каждый раз сливая и отжимая воду; промытая таким образом 
и высушенная вата вполне пригодна к употреблению. Если 

' пользуются фильтровальной бумагой (хорошие сорта беззоль. 
ных фильтров), то перед фильтрованием крови промывают их 
горячей дистиллированной водой. 


Оборудование: 1) две (или одна) микропипетки емкостью 
0,1 мл; 2) пробирки диаметром около 15 мм, по две на каждое 
исследование (два па еделения); желательно 

которым можно было бы 


или пробирки диа- 
2.см, два на каждое оп- 
иметь 


10 мл; 9) несколько мерных колб 
емкостью 50, 100 или 200 мл; 10) микробюретка емкостью 2 м. 
с делениями на '/0 мл. 


Ход определения. В штативе устанавливают вдвое больше 
пробирок, чем предполагается провести опытов, снабжают их 
соответствующими номерами, причем две параллельные пробир- 
ки помечают одинаковым номером. В каждую, отмеривают по 
5 мл 0,45%-ного раствора сернокислого цинка (1) ип 1 жд 
0,1 н. едкого натра (2), при этом образуется хлопьевидный оса- 
док гидрата цинка. Наби 


й 


вают кровь в приготовленную смесь; несколько раз набирают ее. 








им образу 
нию. Е& 








в пийетку и вновь выдувают, чтобы смыть всю кровь со стенок 


пипетки. 
Пробирки с кровью могут несколько часов стоять без изме- 
сво ра Кро Ев задерживает гликолиз, лоэто* 
НЫХ ЖИВОТНЫХ. Штатив с проби ами ИЕР а 
дяную баню (таковой может НЕ 58 в а. 
о ое а обыкновенная кастрюля) на 

= - А отавливают штатив со стаканчиками 
широкими пробирками), помеченными теми же номерами, что 
и пробирки, снабжают каждый воронкой, в которую вложен ко- 
мочек ваты (9), смоченной водой, и слегка утрамбовывают сте- 
клянной палочкой. Жидкость из каждой пробирки фильтруют 
в соответствующий стаканчик, после чего ополаскивают пробир- 
ку и промывают ватный фильтр: наливают 3 мл дистиллиронан- 
ной воды, встряхивают, выливают в ту же воронку, еще раз на- 
ливают 3 мл воды и выливают в воронку. Для быстрого прили- 
зания воды в серию пробирок удобно наливать воду в бюретку. 
Если ваты не очень много и она не чересчур плотно утрамбована, 
фильтрование проходит быстро; фильтрат должен быть совер- 
шенно бесцветным и прозрачным. 

Когда вся жидкость до последней капли профильтровалась, 
воронки снимают и в каждый стаканчик прибавляют очень точ 
ной пипеткой ровно 2 мл железосинеродистого раствора (3), 
после чего штатив со стаканчиками переносят в кипящую водя- 
ную баню ровно на 15 мин.; вода должна все время кипеть. За- 
тем штатив со стаканчиками вынимают и переносят на несколь- 
ко минут в тепловатую, а потом холодную воду. Охлажденный 
раствор может стоять несколько часов. После охлаждения при- 
ливают в каждый стаканчик по 2 мл йод-цинк-хлор-натриевого 
реактива (4) и уксусной кислоты (5); так как при этом не тре- 
буется большой точности, то можно для скорости пользоваться 
градуированными пипетками емкостью 10 мл; прибавляют по 
3—4 капли крахмала и титруют 0,005 н. раствором гипосульфи- 
та натрия до полного обесцвечивания. Отмечают количество 
аченного гипосульфита для каждой из двух параллельных 
Одновременно с пробирками, содержащими испытуе- 
мую кровь, ставят и слепой опыт, т. е. определяют восстанавли- 
‚ающее действие самих реактивов. Для этого в две прооирки 
точно так же, как в пробирки с кровью, отмеривают реактивы 
(Ти 2). обрабатывают их так же, как все остальные пробирки, 
п титруют. При этом если титр железосинеродистого т 
был правилен, вата хорошо промыта и т. д., на не 
жидкости в слепом опыте должно затрачиваться 1,98—1,96 м. 


Е сульфита. Е 
а Для каждого исследования берут ре авЫы 
двух определений (если они не слишком расходятся) и а 
по прилагаемой таблице, какому количеству Е азания 
ветствует. Если титр гипосульфита не вполне точен, 
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потр 
пробирок. 




















































































микробюретки вносят поправку, ыы фактору Раствора. 
Из найденной величины вычитают то количестве глюкозы; кото. 
рому соответствует восстанавливающее действий самих реакти. | 
вов. Полученная разность соответствует количеству сахара (вос. | 
станавливающих веществ} в 100 мл крови. Е: 








Определение сахара в крови. (по Хагедорну) 
(истраченное количество 0,005-н гипосульфита эквивалентно количеству 
виноградного сахара, мг в 100 мл крови) 


и — 


























оказания - 

тю, о 1 2 3 | 4 | 5 6 7 8 | 9 
ретки 

| 

0,0 | 335 | 382 | 379 | 376 | 373 | 370 | 367 | 364 | 861 | 358 
0,1 | 355 | 352 | 850 | 343 | 345 | 343 | 341 838 | 836 | 983 
0,2 | 331 329 | 327 | 325 |323 | 321 | 318 | 316 | З\ | 312 
0,3 | 310 | 308 | 306 | 304 | 352 | 300 | 298 | 296 | 294 | 292 
0,4 | 290 | 288 | 286 | 284 | 2082 | 280 | 278 | 276 | 274 | 5 
0.5 | 270 | 268 | 266 | 264 | 262 | 260 | 259 | 957 | 955 | 258 
0,6 |251 | 249 | 247 | 245 | 243 | 241 | 240 | 238 | 236 | 234 
0,7 | 232 | 230 | 228 | 296 | 204 | 22 |991 | 29 |217 | 25 
0.8 |218 | 2 | 209 | 208 | 206 | 204 | 202 | 200 | 199 | 197 
0,9 | 196 | 193 | 191 | 190 | 188 | 186 | 184 | 182 | 180 | 19 
1,0 |177 [| 175 | 173 | 172 | 0 | 168 | 166 | 164 | 168 | № 
Е |159 |157 | 155 | 154 | 159 | 150 | 148 | 146 | 45 | 143 
1,2 |141 | 139 | 138 | 186 | 134 | 132 | 131 | 199 | 197 | 1% 
53| 1241 192 | 120 | 9 | 17| 15| из и | Ио | 08 
1,4 | 106 | 104 | 102 101 | 099 | 097 | 095 | 093 | 092 | 090 
1,5 | 088 | 086 | 084 | 083 | 081 |079 | 077 | 075 | 074 | 072 
1,6 070 | 063 066 | 065 | 063 | 661 | 659 | 057 | 056 | 054 
1,7 | 052 | 050 | 048 | 047 | 045 | 043 | 041 | 039 | 038 | 036 
18 034 | 032 | 031 | 029 | 027 | 025 | 024 | 022 | 020 019 


017 1015 | 014 | 012 | 010 | с08 | 007 005 | 003_| 002 
ет 


Пример. На титрование пробирки с кровыо потрачено 
0,93 мл гипосульфита, на титрование параллельной пробирки — 
0,96 мл; средняя величина, очевидно, будет находиться между 
0,94 и 0,95 мл. Ищем в первом вертикальном столбце таблицы 
0,9 и в верхней строчке числа; 4 и 5; _на месте пересечения нахо- 
дим 188 и 186; берем 187. Из этого еще нужно вычесть величину 
слепого опыта: предполагаем, что на титрование пошло 1,97 и 
1,96 мл, что соответствует 007 и 005; берем 006. Из 187 нужно 
вычесть 006; 181 и означает количество сахара в 100 мл крови 
(181 мг%). 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЛЬЦИЯ ВБ СЫВОРОТКЕ КРОВИ, 
у ПО ДЕ-ВААРДУ 






Реактивы. Насыщенный раствор щавелевокислого аммония, 
0,01 н. раствор марганцовокислого калия, не содержащая ни- 
тритов азотная кислота (крепкая, не пожелтевшая, разводится 
пополам с водой). - Е 
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Хоб определения. Точной пипеткой 0,5 или [| мл исследуемой 
сыворохки наливают в центрифужную пробирку. Прибавляют 
0,5 мл касыщенного раствора щавелевокислого аммония и че: 
рез 30 мин. центрифугируют в течение 10 мин. 

Носле центрифугирования жидкость над осадком осторожно 
отсасы г, прибавляют 2—3 мл воды. взбалтывают и вновь 
центрифугируют. Промывание и центрифугирование повторяют 

3 раза. Носледние следы жидкости очень осторожно уда* 
ляют капиллярной (пастеровской) пипеткой. К осадку прибав: 
ляют 0,3 м. тной кислоты, после чего жидкость подогрева: 
ют на водяной бане до 50°. 

Но растворении осадка содержимое пробирки титруют из 
микробюретки 0,01 н раствором марганновокислого калия до 
появления слабо-розового окрашивания, не исчезающего в тече- 
ние 2 мин. 

Вычисление содержания кальция в крови производят еледуз 
ющим образом; 1 мл 0,01 н раствора марганцовокислого калия 
соответствует 0,2 мг кальция. Поэтому, чтобы определить коли- 
чество кальция в 100 мл сыворотки крови, нужно 0,2 мг умно- 
жить на количество раствора марганцовокислог® калия, потра+ 
ченное при титровании 100 мл сыворотки крови, и разделить 
произведение на количество взятой -сыворотки. Из полученной 
величины вычитают количество того же раствора марганцовоз 
кислого калия, пошедшее при титровании в слепом опыте, Рас- 
чет ведут по формуле: 

__ (@а=98 .0,2.100 
= 
где а— количество 0,01 н раствора марганцовокислого калия, 
пошедшее на титрование испытуемого раствора, мл; 
в — количество того же раствора, пошедшее на титрование 
в слепом опыте, мл; 

0,2 — количество кальция, соответствующее Г мл 0,01 н раст- 

вора КМпОь, мг; 

100 — приведение к 100 единицам (объема); 

г — количество сыворотки, взятое для исследования, 


мл. 


КОМПЛЕКСОМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЛЬЦИЯ 
И МАГНИЯ С ТРИЛОНОМ Б МЕТОДОМ 
ОБРАТНОГО ТИТРОВАНИЯ 
(в модификации А. Ф. Арсеньева) 


ление кальция и магния осно- 
с ионами метал- 


(требуется опре- 
335 


: : & 
Комплексометрическое опред 
вано на способности трилона Б образовывать 


лов прочные внутрикомплексные соединения 











Грамм-ион комплексона всегда связывается @ 
ла независимо от валентности последнего 


деленное рН). 
грамм-ионом метал 
при этом освобождаются два грамм-иона водорода. 














Поскольку комплексные соединения кальция и магния с три» 
лоном Б бесцветны и хорошо растворимы в воде, эквивалент» 
ную точку устанавливают по изменению окраски особых метал- 
лов-индикаторов (рМ — индикатор). Наиболее употребитель- 
ным индикатором для определения суммы Са?+ и одного Мь?+ 
является хромоген черный (или смесь хромогена черного с ме- 


















тилротом), для определения кальция — мурексид (лучше при- 
менять смесь мурексида с нафтолом зеленым или метиленовым 
синим), 





Металл-индикатор образует с катионами металлов интенсив- 
но окрашенное комплексное соединение, менее прочное, чем 
соединение этого катиона с трилоном Б. При пользовании мето- 
дом обратного титрования вводится избыток трилона Б, поэто- 
му образование окрашенного комплексного соединения катионов 
металлов с металл-индикаторами происходит только после то- 
го, как весь трилон Б будет оттитрован. В момент достижения 
эквивалентной точки окраска раствора изменится: она будет 
обусловлена окраской свободного индикатора. Трилонаты каль- | 
ция и магния образуются лишь в щелочной среде. Поэтому оп- 
ределение их проводят в присутствии щелочного буфера. Гидро- 
ксильные ионы буфера обеспечивают определенную величину 
РН титруемого раствора и нейтрализуют ионы водорода, осво- 



























бождающиеся при взаимодействии кальция и магния с трило* } алентНУЮ 
ном Б. < н| 

Комплексометрическому определению кальция и магния ме` ь 
шает присутствие в растворе ионов меди, ‘марганца, железа и 
алюминия. Мешающее влияние фосфатов можно устранить,  “ 
применяя обратное титрование (см. табл. на стр. 337). 

При определении этим методом кальция и магния сначала ое, 
получают их сумму, затем — содержание кальция. Магний оп- | А ы Уи 
ределяют по разности между этими величинами. а м бра 

Прямое определение магния возможно лишь после выделе- у А эн, Уфа 
ния кальция из раствора. т о Ц } 

Основные реактивы и посуда. 1. 1%-ный раствор Ма›$ .9ЭН.О. Ан | ь. 
Раствор, можно хранить не более 5 дней (в испытуемую пробу : м м 
при необходимости приливают по 2—3 капли раствора). Вместо а Мы а 
сульфида натрия можно применять 0,1%-ный раствор диэтил- а № и 
дитиокарбамата натрия (по 1 мл). 2. 1%-ный водный раствор М к М 
солянокислого гидроксиламина. 3. 0,1 и 0,01 н растворы трило- м м т 
на Б. 4. Дистиллированная вода, проверенная на содержание м м 
кальция, магния и меди. Стаканы химические емкостью 150— й ы к 
200 мл (целесообразно сделать метки с указанием объема в 50, } А Аи 
70 и 100 мл). 6. Бюретки. 7. Микробюретки на 5 ма. 8. Пипетки А й 

азные. 
р м \ же 
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Способы титрования для устранения влияния фосфатов 
при комплексометрическом определении кальция и магния 





Мешающее действие 
(в щелочной среде) 


Допуст. конц. 
(в мкг) 

в 50 мл титр, 
раствора 


Устранение 
вредного 
действия 


Примечание 











2,5 


50 


100 





Добавление 
М а.5 или ди- 
этилдитиокар- 
бамата и раз- 
бавление 


Добавление 
гидроксила- 
мина и раз- 
бавление 


Добавление 
Ма,5 и раз- 
бавление 


Разбавление 





Нужно вводить 
указанные ре- 
активы при ана- 
лизе  жмыхов, 
дрожжей (меди 
больше 10 мг/кг) 


Всегда добавляют 
гидроксиламин, 
который удер- 
живает Мп в 
виде  двухва- 
лентного иона 


В соответствии с 
методикой же- 
лезо может ока- 
зать вредное 
действие. толь- 
ко при содер- 
жанни в кормах 
свыше 200 мг/кг 


Алюминия в кор- 
мах мало 











аммиачного буфера. При отсутствии 


Проверяют дистиллированную воду на кальций и магний 
следующим образом: к 100 мл воды приливают 5 мл хлоридно- 
кальция и магния раствор 
В случае красно-фиолетовой окраски его 
титруют 0,01 н трилоном Б. Расход трилона на титрование не 


Для проверки дистиллированной воды на медь к 10 мл при- 





тео Си Ионы меди обра- 
зуют с металл- 
“лено индикаторами 
5 прочные соеди- 
:] нения, не. раз- 
И тенснь, рушаемые три- 
ОЧНО, Чем лоном Б 
зан’ |. 
а ре Ми Осадок двуокиси 
‚ о: | марганца адсор- 
Я катионов бирует индика- 
г тор, окраска 
к 10 становится се- 
Стижения рой 
= о Рей т: Гидраты — окиси 
железа и алю- 
оэтому 01+ = я 
|100 уют индикатор 
‚ра. ГИД и не позволяют 
о величину установить эк- 
80 вивалентную 
Я 8+ 
А] 
Ме 
магния | 
63а 
} Жо 
устр 
' начала С 
я с Ной имеет синий цвет. 
дагнй 
С должен превышать двух капель. 
ге а 
0. | 
_ в9 
та рой) 
убит | 
гм Ви | желтой. 
Дор | Реактивы 
О рае | нафтолом 
И не тщательно растирают до сост 
а 
2. 2 сида растирают с 
Р.В 


ливают 1 мл 0,1%-ного раствора диэтилдитиокарбамата натрия, 
перемешивают пробу и наблюдают окраску. Желтоватый или 
золотисто-желтый цвет является признаком присутствия меди. 
При больших количествах меди окраска становится коричнево- 


на кальций: 1..Индикатор — смесь мурексида с 


зеленым (0,25 г мурексида и 0,85 г нафтола зеленого 


ояния пудры со 100 г хлористого 


натрия х. ч. или ч. д. а.). 2. Индикатор мурексид (0,2 г м. 


. или ч. д. а.). 
о 100/г хлористого натрия х. Ч 
. %-ного раствора 
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3. Смешанный индикатор! (смешивают 25 мл 0,02 


я 





















































р 
метилрота в 60% -ном спирте и 3 мл 0,1 %-ного водного раствора 
метиленовой синьки). 4. [ н раствор едкого натрия. 5. 0,001 Или 
0,[ к растворы хлористого или азотнокислого кальция. 

Раствор хлористого кальция (0,01 н) готовят по следующей 
методике: 0,5 г СаС С; х. ч. нли ч. д. а. высушивают в течение 
часа при 110°и помещают в высокий химический стакан емко. 
стью 100—150 мл, в него наливают около 5 мл. воды и 11 мл | п 
раствора соляной кислоты по каплям. По окончании реакцин 
содержимое стакана нагревают до кипения и количественно 
переносят в мерную колбу емкостью [| 1. Носле охлаждения 
разбавляют раствор дистиллированной водой, доводя его до 
метки на колбе. Можно приготовить 0,1 н раствор (приблизи- 
тельный) из Са(М№0Оз)› + 4Н5О ч. д. а. и установить его точную 
концентрацию обратным комплексометрическим титрованием, 
пользуясь 0,1 н раствором трилона. Раствор разводят на основа- 
нии расчета до 0,01 я концентрации. 

Реактивы на магний и сумму кальция с магнием: 1. 0,1 н или 
0,01 н растворы сернокислого магния (1,235 г Мэ$ Од. 7Н.О х. ч. 
или ч. д. а. растворяют в мерной колбе емкостью 1 ли доводят 
дистиллированной водой до метки. Можно использовать фикса: 
нал этой соли — ОТ и 0,01 н). 2. Хлоридно-аммиачный буферный 
раствор (20гх.ч. МНаС! растворяют в 100 мл дистиллированной 
воды. приливают 100 мл 25% -ного раствора МН.ОН, разбавляют 
дистиллированной водой до 1 л_ и тщательно перемешивают, 
хранят в склянках с притертой пробкой). 3. Хромоген черный 
ЕТ-ОО (индикатор) сухой или в виде раствора. Сухую смесь 
хромогена черного ЕТ-ОО готовят из [г его и 100 ах ч. МаС!, 
КС! или К›5О4. Соль тщательно растирают в ступке, прибавляя 
в нее индикатор небольшими порциями, постоянно и тщательно 
перемешивая смесь пестиком. Сухой индикатор хранят в темной 
банке с притертой пробкой. Раствор индикатора готовят следую- 
щим образом: 0,5 г хромогена черного растворяют в 10 мл хло- 
ридно-аммиачного буфера и доводят до 100 мл этиловым спир- 
том. Раствор хранят в темной склянке с притертой пробкой. 

Определение кальция. 1. 5—10 мл раствора золы (в зависи- 
мости от содержания кальция) пипеткой наливают в стакан для 
титрования. : - : 

2. Добавляют 10—15 мл дистиллированной воды и 2—3 капли 
смешанного индикатора. 

3. Нейтрализуют 1 н раствором едкой щелочи до изменения 
окраски раствора из красно-фиолетовой в зеленую. 

4. Добавляют (точно) 10—25 мл 0,01 н раствора трилона Бу". 

5. Приливают 5—7 мл | н раствора едкой ‘щелочи (10% к 
объему жидкости, чтобы в испытуемом растворе щелочь была в 
0,1 н концентрации). 





' При определении кальция в минеральных подкормках и комбикормах. 
для птицы (навеска 5—10 ги 1—100 мл) применяют 0, н растворы соли 
кальция и трилона Б. 
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6. Вносят 0,5 мл 1%сного раствора гидроксиламина и дово- 
лят объем раствора в стакане дистиллированной водой ло метки 
50—70 мл. 

7.-Перед титрованием прибавляют индикатор (около 0,122 
сухой смеси мурекс с -нафтолом зеленым или 0,12 г смеси 
мурексида с хлористым натрием и 16 капель смешанного инди- 
катора). 

8. Избыток трилона оттитровывают 0,01 н раствором хлори- 
стого кальция до перехода сине-голубой окраски в фиолетово- 
розовую (сиреневатую). Титровать необходимо перед окном, 
просматривая окраску в проходящем свете. Надо учитывать, что 
яркий солнечный свет искажает окраску. 

9. Одновременно ставят контроль с раствором трилона Б 
(без раствора золы) для проверки его по 0,01 н раствору хло- 
ристого или азотнокислого кальция. 

Например: если на титрование 10 мл 0,01 н раствора трилона 
Б пошло 10,2 мл 0,01 н раствора хлористого или азотнокислого 
кальция, то считают, что на определение взято не 10 мл раствора 
трилона Б, а 10,2 мл (20 мл 0,01, н раствора трилона Б соответ- 
ствуют 20,4 мл 0,01 н раствора. кальция) 

10. Рассчитывают количество кальция в корме по формуле: 


х— МВ: 9.2, 
ИС 
где х — содержание кальция в корме мг/г (или г/кг); 

А — объем 0,01 и раствора трилона Б, взятый для определе- 
ния кальция; 

Б— объем 0,01 н раствора соли кальция, пошедший на тит- 
рование свободного (не связанного с кальцием корма) 
трилона Б; . 

0,2 — количество кальция в мг, соответствующее | мл 0,01 н 
связанного с кальцием корма раствора трилона Б; 

У — общий объем раствора золы; 

У; — объем раствора золы, взятого на анализ; 

С — навеска корма, г. й 

Определение суммы кальция и магния. 1. Берут пипеткой 


7) 


5 мл раствора золы в химический стакан емкостью 150-- 200 мл 


(стаканы с меткой на 50—70—100 мл). < 

2. Добавляют туда 19 мл дистиллированной воды. 

3. Приливают 10—25 мл (точно!) 0,01 н раствора трилона Б. 

4. Добавляют 2—3 капли индикатора метилоранжа и ней- 
трализуют (по каплям) раствором аммиака (1:1) до появления 
желтой окраски. 

= из бюретки 10 мл аммиачного буфера (20% 
к общему объему), 0,5 мл 1%-ного раствора гидроксиламина, 
доводят объем дистиллированной водой до 50 мл и вносят 
10—12 капель 0,02% -ного раствора метилового красного. 

6. Перед титрованием добавляют 5 капель хромогена черно- 
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го (металл-индикатор). Окраска ‘становится а Если ра- 
створ красный, это свидетельствует с: сти трилона 
Б. Добавляют еще 5 или 10 мл этого раствора. 

7. Избыток трилона оттитровывают 0,01 н раствором серно- 
кислого магния до перехода окраски из зеленой в красно-фис, 
летовую. Перед концом титрования, когда появляется переход- 
ная серо-зеленая окраска раствора, добавляют еще 1—9 капли 
хромогена черного. Обычно результаты параллельных титрова- 
ний совпадают в пределах 0,05—0,1 мл. 

8. Одновременно с этим производят титрование одного три- 
лона с добавлением всех необходимых реактивов и индикато- 
ров. Вместо исследуемого раствора берут дистиллированную 
воду. 

9. Из результатов титрования одного трилона вычитают ре. 
зультаты титрования исследуемого раствора. По разнице опре- 
деляют количество раствора Трилона Б (мл), связанное с каль- 
нием и магнием. | мл 0,01] н раствора соответствует 0,1 милли- 
эквиваленту этих катионов. 

10. Содержание магния рассчитывают по следующей фор. 
муле: 


_ М-5Б-Ю. 0,1216. И 
х = р еЕЕниче › 
где х — содержание магния в корме, мг/кг (та же величина 
остается для г/кг); 
А — объем раствора трилона Б, взятый для определения 
суммы кальция и магния; 
Б — объем 0,01 н раствора сернокислого магния, пошедший 
на титрование избытка трилона Б; Е 
К — объем 0,0Гн раствора трилона Б, связанный с кальцием 
(данные берут из анализа кальция в таком же объс- 
ме раствора золы); 
0,1216—1 мл связанного 0,01 н раствора трилона Б соответст“ 
вует 0,1216 мг магния; - 
У — общий объем раствора золы, мл; ; р 
У, — объем раствора золы, взятый для определения суммы 
кальция и магния; 
С — навеска корма, г. 
Определение магния. 1. 95 мл раствора золы помещают в 
коническую колбу емкостью 100 мл и нагревают до кипения. 
2. Для осаждения кальция добавляют 10 мл насыщенного 
щавелевокислого аммония, 2 капли метилового красного и ней- 
трализуют раствором аммиака (Е 
3. Содержимое нагревают до кипения и охлаждают. 
4.-Раствор фильтруют в мерную колбу емкостью 50 мл (для 
отделения осадка щавелевокислого кальция). Объем в колбе 
доводят до метки дистиллированной водой (через фильтр). 
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5. Для определевия магния берут 10 мл фильтрата (эквива 
лентного 5 мл раствора золы), добавляют 5—15 мл воды 10— 
20 мл 0,1 н раствора трилона Б, 10 мл аммиачного буфе а 
0,5 мл гидроксиламина, 2 мл концентрированного раствора а 
миака (последний добавляется для подавления елВоани 
ния оксалата аммония на изменение окраски индикатора). До. 
водят объем в стакане водой до 50 мл. 

6. К полученной смеси так же, как при определении суммы 
кальция, магния добавляют индикаторы и избыток трилона Б 
оттитровывают 0,0]н раствором соли магния. 

7. Одновременно проводят титрование смеси 10—20 мл од- 
ного трилона, 2 мл насыщенного оксалата аммония и 10 мл 
дистиллированной воды (вместо исследуемого раствора) с до- 
бавлением всех необходимых для титрования растворов. 

3. Из результатов титрования одного трилона (А) вычита- 
ют результаты титрования исследуемого раствора (Б). 

По разнице результатов титрования (связанный трилон) рас- 
считывают содержание магния по формуле: 

(А—Б): 0,1216 -И 
У: .С = 





х 





Комплексометрическое определение содержания кальция в 
молоке (экспресс-метод по А. Ф. Арсеньеву). Необходимые ре- 
активы указаны на стр. 338. 

Ход определения. 1.2 мл молока помещают в химический 
стакан емкостью 150—200 мл. 

2. Добавляют 20 мл 0,01 н раствора трилона Б, 25 мл ди- 
стиллированной воды, 5 мл 1 н раствора МаОН и смесь мурек: 
сида с нафтоловым зеленым в хлористом натрии (на кончике 
шпателя 0,12—0,15 г). Общий объем должен составлять 50 мл. 
Содержимое стакана должно приобрести серо-голубую окраску. 
Если она розовая, значит трилона добавлено недостаточно. 
В этом случае следует взять 1 мл молока или больше трилона. 

3. Избыток трилона оттитровывают из бюретки на 20— 
95 мл 0,01 н раствором соли кальция до появления устойчивой 
розовой окраски. Титрование повторяют не менее двух раз. 

4. Ставят контроль с трилоном Б (без молока). 

5 Рассчитывают содержание кальция в молоке по формуле: 


(А—Б) - 0,2 
Е — 


й 


‹ание кальция в | мл молока, мг (та же величина 
кальция в г/л); 
де- 


где х — содерж сы 
остается длЯ выражения содержания 


А — объем 0,01 н раствора трилона Б, взятый для опре 
ления кальция в молоке; 
Б — объем 0,01 н раствора соли 
титрование свободного трил 
\ кальцием молока; 


кальция, мл, пошедший на 
она Б, не связавшегося с 
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во молока (мл), 


взятое на анализ. 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА В СЫВОРОТКЕ 
КРОВИ КОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ, 
ПО БРИГСУ С ИЗМЕНЕНИЯМИ 

В. Я. ЮДЕЛОВИЧА 


Принцип определения. Белки осаждаются трихлоруксусной 
кислотой. Кислоторастворимый и неорганический фосфор пере: 
ходят в раствор. Неорганический фосфор реагирует с прибав- 
ленным молибденовокислым аммонием. Образующееся ком. 
плексное соединение (фосфорномолибденовая кислота) восста- 
навливается гидрохиноном в присутствии сернистокислого нат- 
рия. Восстановление сопровождается синим окрашиванием. 

Нараллельно и точно таким же образом обрабатывают стан- 
дартный раствор фосфора определенной концентрации и коло- 
риметрическим сравнением определяют концентрацию фосфора 
в исследуемом материале. 

Реактивы. 1. Стандартный раствор фосфора: берут 4,394 г 
однометаллического, предварительно высушенного в эксикаторе 
фосфорнокислого калия (КН.РО:), смешивают с дистиллиро- 
ванной водой (до 1 4). Из этого раствора берут | часть и сме- 
шивают с 49 частями дистиллированной воды, К обоим раство- 
рам прибавляют несколько капель хлороформа, Второй раствор 
содержит 0,02 мг фосфора в 1 мл (стандартный) - 

2. Раствор карбонат-сульфита: сначала берется безводного 
углекислого натрия 40 г, дистиллированной воды до 200 МЛ; за- 
тем сернистокислого натрия 7,5 2, дистиллированной воды 
до 50 мл. Оба раствора смешивают и фильтруют. 

3. Раствор гидрохинона (1 г гидрохинона + 99 мл дистил- 
лированной воды). К 100 мл 1%-ного раствора гидрохинона 
прибавляют | каплю крепкой серной кислоты. 


4. 20%-ный раствор трихлоруксусной кислоты (хранить 
на холодё). 


5. Раствор молибденовокислого 
новокислого аммония 25 г, дистилли 
центрированной серной` кислоты 75 
125 мл. Оба раствора смешивают. 

Ход’ определения. А. Осаждение белко в. В пробирку 
вводят | мл сыворотки крови, прибавляют 3 мл воды и 1 мл 
раствора трихлоруксусной кислоты. Хорошо взбалтывают н 
оставляют на несколько минут. Затем жидкость фильтруют че- 
рез хороший бумажный фильтр (не содержащий растворимых 
фосфатов). 

Б. Цветная реакция. Проводится в пробирках с меткой 
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аммония: берется молибде- 
рованной воды 300 мл; кон: 
мл, дистиллированной воды 





мг), соответствующее 1 мл 0,01 м 
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уровне 6 мл. В две та пробирк: 
на ур цве такие робирки вводят (по возможности 
| й 





Опыт Станларт 
о ао или крови 2.5 — 
„тандартный раствор фосфора — | 
Дистиллированная : ее 
Раствор трихлоруксусной кисло- — , 
ты ыы. 
Раствор молибдена 0,5 0.5 \ 
Раствор гидрохинона 0,5 0.5 |. 
Раствор карбонат-сульфита по Я 2 
каплям! . 
Дистиллированную воду до б доб | 


Содержимое пробирок хорошо размешивают и через 10-мин. , 
колориметрируют. Вычисление производят по формуле: 





-_ №:0,09 = 
= Н': = ит 
где х — концентрация исследуемого раствора; и 
Н› — высота столба стандартного раствора; 
0,02 — концентрация стандартного раствора, ме/мл; с 


Н, — высота столба исследуемого раствора. 

Исследуемый раствор и стандарт разведены одинаково. 

Х — количество фосфора, соответствующее 0,5 мл сыворот- 
ки. В 100 мл сыворотки фосфора в 200 раз больше. 


ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРА 
В СЫВОРОТКЕ КРОВИ ЖИВОТНЫХ, ПО БРИГСУ 
(в модификации А. Т. Усовича) 





Принцип метода. К определенному объему сыворотки кро- 
ви для осаждения белков прибавляют трихлоруксусную кисло- 
ту. При этом в раствор переходит кислоторастворимый и неор- 
ганический фосфор. Затем прибавляют молибденовокислый ам- 
моний, который образует комплексное соединение с неорганиче- 
ским фосфором — фосфорномолибденовую кислоту. При восста- 
новлении полученного соединения гидрохиноном в присутствии 
сульфита натрия возникает комплексное соединение другого со- 
става, имеющее синюю окраску. Интенсивность этой окраски 
зависит от концентрации фосфора в исследуемой пробе сыворот- 
ки крови. 

Оптическую плотность окрашенного раствора измеряют с 
помощью фотоэлектроколориметра с применением красного 
светофильтра (с областью пропускания 650—700 ммк); поль- 
зуясь калибровочной кривой, находят количество фосфора в ис- 
следуемой пробе сыворотки крови, выражаемое в мг\ф. ы 

Ход определения. 1. В пробирку отмеривают микропипеткой 
1 мл сыворотки крови, прибавляют 3 мл дистиллированной во- 





` Эти реактивы вводят через 5 мин. 
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ды и |! мл раствора трихлоруксусной кислоты для осаждения 
И еор хорошо перемешивают, оставляют стоять на не. 
сколько минут и затем не через беззольный бумажный 
р содержащий фосфатов. 

ав О (на А отмечен объем в 6 мл) микропи. 
петкой берут 2,5 мл полученного фильтрата, затем прибавляют Е 
0,5 мл раствора молибденовокислого аммония, 0,5 мл раствора | 
гидрохинона и оставляют ее на 5 мин. . 

6. После этого в пробирку добавляют, по каплям, 2 мл ра- 
створа карбонат-сульфита, дистиллированную воду до получе. 
ния общего объема в 6 мл и раствор хорошо перемешивают. 

5. Через 10 мин. измеряют оптическую плотность Р окрашен 
ного раствора и по калибровочной кривой сразу же находят 
содержание фосфора в исследуемой пробе. 

Построение калибровочной кривой. 1. Берут пять пробирок, 
нумеруют их по порядку и в каждую вносят определенное коли- 


чество перечисленных ниже реактивов, руководствуясь следую- 
щей таблицей; 


ЕЕ ОЕ 




















Раствор | 1 2 3 4 5 
Стандартный раствор 0,5 | 1,0 1;5 2,0 | 2,5 
Дистиллированная вода _ | 2,0 | 1,5 | 1,0 | 0,5 | 0 
Трихлоруксусная кислота 0,5 | 0,5 |0,5 | 0,5 | 0,5 
Раствор молибденовокислого аммония | : 





Раствор гидрохинона 0,5 | 0,5 0,5 | 0,5 | 9,5 
Раствор карбонат-сульфита | 2,0 | Е РН | 2,0 | 2,0 
ее Е - 
Со держание фосфора, мг% 2,00 | 4,00. | 6.00 8.00 | 10,00 














2. Растворы ` хорошо перемешивают и через 10 мин. изме- 
ряют их оптическую плотность О на фотоэлектроколориметре с 
применением красного светофильтра. 

3. По полученным значениям оптической плотности строят 
калибровочную кривую, откладывая на оси абсцис значения 
концентрации фосфора в мг%, а на оси ординат — оптическую 
плотность. Масштаб необходимо брать таким, чтобы обе оси 
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были или равными или не слишком отлича 
Рекомендуется следующий масштаб: 0,01 
на оси ординат, 1 мг% отвечает 90 и 
ровочной кривой должна быть у 
марка и заводской номе 
масштаб. 

При поступлении новой партии 


ровочную кривую следует проверить но стандартным растворам 
а в случае необходимости построить ее заново. Так же надо по- 
ступать и в случае ремонта прибора. 


Реактивы. 1. Основной стандартный раствор однозамещен- 
ного фосфата калия КН.РО:: на аналитических весах отвеши- 
вают 4,3940 г реактива, растворяют и доливают до метки в мер- 
ной колбе на | л (после приготовления раствор необходимо пе- 
ремешать). : 

2. Рабочий стандартный раствор фосфата калия КНьРО;: в 
мерную колбу на 100 мл микропипеткой берут 2 мл основного 
стандартного раствора, доливают до метки дистиллированной 
водо и тщательно перемешивают. | мл полученного расгвора 
содержат 0,02 мг фосфора. Этим раствором пользуются при по- 
строении калибровочной кривой. 

3. Раствор карбонат-сульфита: а) 40 г безводного углекис- 
лого натрия растворяют и доводят до метки в мерной колбе на 
200 мл; 6) 7,5 г безводного сернистокислого натрия (сульфига 
натрия) растворяют в мерной колбе на 50 мл и доливают до 
метки дистиллированной водой. Если нет безводного сульфига 
натрия, можно взять 15 г сульфита, содержащего кристаллиза- 
ционную воду. Оба раствора смешивают и фильтруют. 

4. Раствор гидрохинона: | г растворяют и доливают до мет- 
ки дистиллированной водой в мерной колбе на 100 мл. К раст- 
вору прибавляют одну каплю крепкой серной кислоты. 

5. Трихлоруксусная кислота, 20%-ный раствор (хранят на 
холоде). . х 

6. Раствор молибденовокислого аммония: а) 25 г молибде- 
новокислого аммония растворяют в 300 мл дистиллированной 
воды; 6) в 125 мл дистиллированной воды осторожно вливают 
75 мл концентрированной серной кислоты. 

Растворы а и б смешивают. 





лись одна от другой. 
соответствует 2 мм 
М на оси абсцисс. На калиб- 
казана дата ее построения, 
р фотоэлектроколориметра и принятый 









химических реактивов калиб- 






























МЕТОДИКА ОПРЕДЕЛЕНИЯ КАЛИЯ 
В СЫВОРОТКЕ КРОВИ 
(по Крамеру и Тисдалю) 







аа ТЕТОВО- 
Калий осаждается из сыворотки крови азотисто нем 
натриевым реактивом. Осадок отделяется а оарной 
 еисняены марганцовокислым калием в присутстве 
© “ Г. те 
кислоты. Точность этого метода удовлетвори 







льная. 
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Реактивы. 1. Основной реактив для определения калия го 
взят из двух растворов. Для первого раствора берется 25 г азот 
кислого кобальта Со(М№Оз).: 6Н20, 12,5 мл ледяной Ууксусн 
кислоты и 50 мл дистиллированной воды, Для второго раство 
берется 25 г химически чистого азотистокислого  натри; 
(МаМ№О.) и растворяют в 180 мл дистиллированной воды. К пер 
вому раствору прибавляют 210 мл второго и через смесь сп 
мощью вакуум-аппарата просасывают воздух до удаления окис. 
тов азота, окрашенных, с характерным запахом. Полученный 
раствор-реактив хранится на льду, перед употреблением его 
необходимо фильтровать. 

2. 20%-ный раствор серной кислоты. Этот раствор готовится 
из 20 мл концентрированной химически чистой серной кислоты 
Н.5О, и 80 мл дистиллированной воды. Е 

3. 0,01 н раствор щавелевокислого натрия (Ма›С.О:). 

4. 0,01 н раствор марганцовокислого калия (КМпо). 

Последние два.раствора готовят из основных О,Г ни раство- 
ров, титр которых следует часто проверять. 

Оборудование. Центрифужные пробирки, груша с пипеткой 
для отсасывания центрифугата, пипетки емкостью 1—9 иб5 мл, 
водяная баня, микробюретки емкостью 9 и 5 мл с делениями в 
0,01 мл, 10—20-гнездная электроцентрифуга, 

Ход определения. В центрифужную пробирку вводят 1 мл 
‘сыворотки крови, к ней медленно прибавляют 9 мл ‚реактива на 
калий (1) и оставляют на 45 мин.; в центрифужную пробирку 
прибавляют 3 мл дистиллированной воды и центрифугируют до 
полного просветления 15 мин, при 3—4 тысячах оборотов в ми- 
нуту. — Е : 
Затем центрифугат (жидкость над осадком в центрифужной 
‘пробирке) осторожно отсасывается, а к осадку добавляется 
3—4 мл дистиллированной воды и вновь центрифугируется. Та“ 
кие операции повторяют 2--3 раза, до полного обесцвечивания 
центрифугата. . 

—_ К полученному осадку прибавляется 9 или 3 мл 0,01 н ра- 
створа марганцовокислого калия и 1. д 20%-ного раствора сер- 
ной кислоты. аа Е и. 

_ Смесь ставится в кипящую водяную баню на 90 сек., поме- 
чнивается. Если она обесцветилась, прибавляют еще 2 мл 0,01 н 
раствора марганцовокислого калия и вновь ставят в водяную 
баню на 90 сек. После подогревания к смеси прибавляется точ, 
но отмеренное количество (3 мл или больше) 0,01 н раствора 
зцавелевокислого натрия. В данном случае смесь должна обес- 
цветиться. 

Обесцвеченная смесь оттитровывается 0,01 н раствором мар- 
ганцовокислого калия до появления ‘не исчезающей в течение 
одной минуты розовой окраски. 

Из всего израсходованного объема 0,01 н раствора марган- 
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повокислого калия (прибавленного, если это было 


Е было; и пош = 
на титрование) вычитают количество пон — 


вленного щавеле- 
стоянный коэффици- 
количество. калия во 
В 100 ил сыворотки 









ССТБВ 
вокислого натрия, разность умножают на 
ент 0,071. Полученный результат и есть 
взятом объеме — | мл сыворотки крови. 
калия будет в 100- раз больше, : 





МЕТОДИКА КОЛОРИМЕТРИЧЕСКОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
КАЛИЯ В СЫВОРОТКЕ КРОВИ, ДРУГИХ ТКАНЯХ 
И ОРГАНИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВАХ, МОДИФИЦИРОВАННАЯ 
С. И. ВИШНЯКОВЫМ 


Калий осаждается по Крамеру и Тисдалю в виде сложной 
соли калий-натрий-кобальт-нитрита. Количество нитрита в осад- 
ке устанавливают колориметрически согласно цветной реакции 
с сульфаниловой кислотой и нафтиламином. Но количеству ни- 
трита в пробе и стандарте судят о количестве калия. 

Реактивы. 

А. Реактив на калий: а) азотнокислый кобальт 265 г, ледя- 
ная уксусная кислота 12.5 г, бидистиллированная вода 50 мл, 
6) МаМО5. химически чистый 120 г, бидистиллированная вода 
180 мл. К раствору «а» прибавляют 210 мл раствора «б» и че- 
рез смесь пропускают воздух до удаления окислов азота. 

Б. Стандартный раствор калия. Точно взвешивают 0,2229 г 
химически чистого сухого сернокислого калия и растворяют в 
бидистиллированной воде до 1 л. 1 мл раствора содержит 
0,1 мг калия. 

В. 0,2 н раствор сульфаниловой кислоты. 0,5 г сульфанило- 
вой кислоты растворяют в 100 мл 30%-ного раствора уксусном 
кислоты (к 30 мл ледяной уксусной кислоты добавляют биди- 
стиллированную воду до 100 мл). 

Г. Раствор нафтиламина. Растворяют 0,5 г а- или В-нафти- 
памина в 100 мл 30%-ного раствора уксусной кислоты, приго- 


В 


товленной как указано выше. Раствор хранят на холоде в тем- 
ной посуде. 

Л. Бидистиллированная вода. 

Ход определения. | мл сыворотки крови вводят в центри- 
фужную пробирку с узким донышком. К сыворотке добавляют 
‘ил бидистиллированной воды по каплям и 2 мл реактива на 
калий (А). ы Г. . 

В и такую же пробирку вводят 2 мл стандартного 
раст вора (Б), 1 ил МН.ОН и по каплям 2 мл реактива на ка- 


лий. Пробирки оставляют стоять на 45 мин., периодически пе- 
ремешивая содержимое. 


Далее параллельно обрабатывают содержимое рот 
цент ифугируют до полного просветления ки 
при 1500 об/мин); осторожно отсасывают жидкость над м. 
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Для этого можно использовать пастеровскую пипетку, утолщен. ® 
ный конец которой соединен с грушей, а кончик тонкой частью 
загнут вверх. 

К осадку добавляют 5 мл бидистиллированной воды, пробу 
центрифугируют и жидкость над осадком отсасывают. Эти опе- 
рации повторяют до полного обесцвечивания жидкости над 
осадком (обычно 3 раза). 

Осадок растворяют в 5 мл 0,9 н раствора МаОН, нагревая 
на водяной бане до кипения. 

К раствору добавляют 5 мл воды; содержимое пробирки 
фильтруют через беззольный фильтр в 50-миллилитровую колбу; 
фильтр и пробирку промывают несколькими порциями биди- 
стиллированной воды, которую сливают в колбу; доводят би- 
дистиллированной водой содержимое колбы до 50 мл. 

Берут 10 мл фильтрата и вводят в колбу на 100 мл, доводят 
содержимое колбы бидистиллированной водой примерно до 
60—70 мл; прибавляют 2 мл раствора сульфаниловой кислоты 
(В) и | мл раствора нафтиламина (Г); содержимое хорошо 
перемешивают, доводят бидистиллированной водой до метки 
100 мл; дают постоять 10 мин.; проба приобретает малиново- 
красный цвет, после чего ее колориметрируют. 


При колориметрическом определении содержание калия 
(мг%) вычисляют по формуле: 


0.2.100: №» 1 20-НЬ, 
Н: Н: 

где Н, — высота столба пробы, 

Н› — высота столба стандарта. 

При электрофотоколориметрии используют зеленый свето- 
фильтр. 

После озоления калия в коровьем молоке содержится 
147,5 мг%ф, черном хлебе — 145 мг%! эритроцитах морской 
свинки — 368 ме, 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ НАТРИЯ И КАЛИЯ 
В СЫВОРОТКЕ КРОВИ ЖИВОТНЫХ МЕТОДОМ 
ПЛАМЕННОЙ ФОТОМЕТРИИ 
(по А. Т. Усовичу) 


Принцип метода. Разбавленную в 50—100 раз дистиллиро- 
ванной водой сыворотку крови животного с помощью распыли- 
теля в виде аэрозоля вводят в пламя газовой горелки пламенно- 
то фотометра. Спектральное излучение определяемого элемента 
выделяется интерференционным светофильтром и поступает на 
фотоэлемент, возникает фототок, величина которого зависит от 
концентрации данного элемента в растворе. Фототок измеряют 
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ие калия 


гальванометром и с помощью калибровочной кривой рассчиты- 
вают содержание определяемого элемента в сыворотке. 
Описанная методика рассчитана на использование пропана 
„с подачей воздуха. При температуре пламени пропан-воздух 
чувствительность прибора по кальцию очень низкая и малые 
концентрации его в сыворотке не оказывают влияния на опреде: 


ление натрия. В связи с этим отпадает необходимость в компен- 
сации излучения кальция. 

Определение натрия. Включают, настраивают и подготавли- 
вают к работе пламенный фотометр ФПФ-58, как это описано 
в разделе «Пламенная фотометрия», открывают заслонку, ди- 
афрагму ставят на положение 2,50 и включают светофильтр № 1. 

Трубку распылителя погружают в дистиллированную воду, 
налигую в стаканчик, и устанавливают стрелку гальванометра 
на нуль, вращая рукоятки грубой и тонкой настройки. 

Берут один из стандартных растворов, которым пользова- 
лись при построении калибровочной кривой, наливают в стакан- 
чик, опускают в него трубку распылителя и отмечают показание 
шкалы прибора. Если оно отклоняется от того показания шка- 

которое наблюдалось при построении калибровочной кри- 








ной диафрагмы. 

Пример. При постробнии калибровочной кривой для стан- 
дартного раствора, содержащего 6,4 мг Ма в 100 мл, показание 
шкалы гальванометра составило 60 делений. При настройке 
прибора для очередных определений натрия показание шкалы 
48 делений. Вращая ручку диафрагмы, устанавливают показа- 
ние гальванометра снова на 60- делений. Ткую проверку прибо- 
ра по стандартным растворам следует повторять через каждые 
5—10 определений. 

Микропипеткой берут 0,5 мл сыворотки крови, вливают в 
коническую колбу или стакан на 50—100 мл, прибавляют пипет- 
кой 24,5 мл дистиллированной воды (т. е. разбавляют сыворотку 
крови в 50 раз) и хорошо перемешивают. : 

В стаканчик наливают 5—8 мл разбавленной сыворотки, по 
гружают в нее трубку распылителя и через 30—40 сек. делают 
отсчет по шкале прибора. 
а 1 мин. погружают в дистиллирован- 

световой указатель микроамперметра воз- 
‚ Если этого не происходит, вращают ручку 
После этого приступают к следующему опре- 


Трубку распылителя н 


ную воду. При этом 

вращается на нуль 

тонкой настройки. 

делению и Т. Д. НЕ 

``По показанию микроамперметра на калибровочной Вр 

определяют количество натрия в 100 мл разбавленной о 

ки крови (Сх), а затем рассчитывают содержание натри 

КИ Е 

следуемой сыворотке крови по формуле: 
Ска=50С. м2%, 


где 50 — разбавление сыворотки крови животного: 













Определение калия. Вращая рукоятку светофильтров м 
менного фотометра-ФИФ-58, включают светофильтр № 4. Е 

Настраивают прибор по одному из стандартных. растворов 
применявшихся при построении калибровочной кривой. ее 

В дальнейшем поступают-так же, как и при определении ка- 
трия. 

По показаниям -микроамперметра на калибровочной кривой 
находят величину С» ‚ а затем рассчитывают содержание калия 
в исследуемой сыворотке крови по формуле: 


С» =560 С; м2%, 


где С; — количество калия в 100 мл разбавленной сыворот- 
ки, мг; 
50 — разбавление сыворотки крови. 


Приготовление серии стандартных растворов 


Берут 5 мерных колб на 500 мл, нумеруют их по порядку и в 
каждую вносят определенное количество (мл) основного стан- 
дартного раствора, указанного в таблице: 
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Номера мерных колб на 509 ил 1 2 | 3 
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Количество калия в 016 
100 мл С,, (мг) А 











В колбы вносят по 100мл 0,8%=ного раствора желатины (со- 
держащей глюкозу и мочевину), доливают до метки дистилли- 
рованной водой и тщательно перементивают. Растворы являются 
общими при построении калибровочных кривых для натрия и 
калия. 

Построение калибровочной кривой для натрия. В пламенном 
фотометре включают светофильтр для натрия (1), наливают в 
стаканчик раствор № 5 и опускают в него трубку распылителя 
(аэрозоль раствора вводят в пламя горелки). 

Регулируя давление газа (пропана), воздуха и раскрытие 
переменной диафрагмы, устанавлйзают световой указатель мик- 
роамперметра на 90 делений шкалы. Величины давления газа, 
воздуха и раскрытия диафрагмы Записываюя.: строго придержи: 
ваясь их при фотометрировании сёрии стандартных растворов. 

. Приготовленные стандартные растворы поочередно фотомет- 












рируют и для каждого из них записывают величину отклонения 
светового указателя микроамперметра. 

В определенном масштабе на миллиметровой бумаге строяг 
калибровочную кривую, откладывая на оси ординат отечеты по- 
казании микроамперметра, а на оси абцисс — количество на- 
трия (мг) в 100 мл раствора. 

Построение калибровочной кривой для калия В приборе 
включают светофильтр на калий (4), наливают в стаканчик рас- 
твор №5 и опускают в него трубку распылителя (аэрозоль рас- 
твора вводят в пламя горелки), 

Регулируя давление газа, воздуха и раскрытие переменной 
цнафрагмы, световой указатель прибора устанавливают на мак- 
симальное отклонение, но с таким расчетом, чтобы он не вышел 
за пределы шкалы. Эти величины учитываются при фотометри- 
ровании серии стандартных растворов. 

Приготовленные стандартные растворы поочередно фотомет- 
рируют и отмечают показания шкалы. На основе полученных 
данных на миллиметровой бумаге строят калибровочную кри- 
вую, откладывая на оси ординат отсчеты, а на оси абсцисс — 
количество калия (мг) в 100 мл раствора. 

Редктивы: 

1. Основной стандартный раствор. На аналитических весах 
отвешивают навески (г) следующих реактивов (марки х. ч.): 

натрий хлористый МаС|! — 10,1635; 

калий хлористый КС! — 0,3824; 

кальций хлористый СаСЁ . 4Н.О— 0,6570; 

магний сернокислый Мр$О,: : 7Н›О— 0,2110; 

аммоний фосфорнокислый; 

двухзамещенный (№На)>НРО, — 0,1280. 

Реактивы растворяют в указанной последовательности в мер» 
ной колбе на 1 л, доливают до метки дистиллированной водой и 
тщательно перемешивают. 1 мл основного стандартного раст- 
вора содержит 4 м2 натрия и 0,2 мг калия: 

2. Раствор желатины, содержащий в Гл 8 г желатины, 0,2 г 
тлюкозы и 0,06 г мочевины. Приготовление: на технохимических 
весах отвешивают 8 г желатины, кладут в стакан, приливают 
100 мл дистиллированной воды и оставляют на ночь для набу- 
хания желатины. Затем нагревают содержимое стакана на во- 
дяной бане до полного растворения желатины. Раствор перено: 
сят в мерную колбу на 1 4, приливают 300—400 мл дистиллиро- 
ванной воды и добавляют 0.2 г глюкозы, 0,06 г и пе- 
ремешивают до растворения прибавленных реактивов, в 
этого. раствор доливают до метки дистиллированной вод 
тщательн емешивают. 

а раствор, рабочие стандартные раст 


и 
воры (применяемые для построения калибровочных лы 
настройки прибора) и раствор желатины сохраняют 
и на холоде. 















ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА В СЫВОРОТКЕ 
КРОВИ ФОТОМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ ! 






ределение основано на том, что при. 
ящихся в растворе ионов трехвалентного 







Интенсив- 
висит от концентрации железа в растворе. | 
Чтобы избежать осла лора в соляно-_ 
го аммония. Ме- 
еревода железа в трехвалентную 


работкой раствора золы 30%°ной пе- 
рекисью водорода (стр. 295). 


Ход определения. Пинеткой берут 1 мл раствора`в пробирку, 


25%-ного роданистого аммония и 0,8 мл 
| дистиллированной воды. К раствору добавляют 1 каплю 30%. 
| ной перекиси водорода и перемешивают. › 

























| 
| о калибровочной кривой находят количество железа (мг) 
| в 100 мл раствора, затем’ рассчитывают содержание железа 
(мг): 

ое И Из 


И - И 
где С. — количество железа в 100 мл 
калибровочной кривой, мг; 
У; — объем сыворотки крови, взятый для озоления, мл; 
| г У>› — объем раствора золы, мл; 
Уз — объем раствора золы, 
У; — объем фотоколориметрируемого раствора, мл. 
При подстановке в формулу числовых значений получается 
ни удобная для расчетов рабочая формула: Обе, 
} Построение калибровочной кривой и приготовление растворов 


изложено в описании методики определения железа в кормах, 
органах и тканях ЖИВОТНЫХ. 


раствора, найденное по 


взятый для определения, мл; 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ МИКРОКОЛИЧЕСТВ СЕЛЕНА 
В БИОЛОГИЧЕСКИХ МАТЕРИАЛАХ 2 
Принцип метода. В основу положен 









а реакция с 3—3 ' — ди- | 
аминобензидином. В этой реакции две молекулы селенистой р 
кислоты (Нэ$е0;) реагируют с одной молекулой 3—3! — диами- я 
нобензидина (ДАБ), в результате чего образуется новое веще- $ 






ство диазоселенол, имеющее 








желто-зеленую окраску. Диазо- м 


' Роданидный метод модифицирован и обработан А. Т. Усовичем приме- 
нительно к анализу сыворотки крови животных, 
? Методика, применяемая Читинским опо 








рным пунктом ВИЭВ. 
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` Мешающее влияние ряда элементов (меди 
` няется муравьиной кислотой и этилендиаминтетрауксус 





селенол хорошо экстрагируется толуолом при рН среды 6—7 
еза и др.) устра- 
ной кис- 





.й 


лотой. 

‚Диазоселенол в толуоле обладает интенсивной желто-зеле- 
ной флуоресценцией, благодаря чему чувствительность опреде- 
ления селена возрастает. По исследованиям В. В. Ермакова, 
чувствительность флуорометрического определения селена сос. 
тавляет 0,05 мкг или 0,00005 мг, что констатируется визуально. 

Для возбуждения флуоресценции используются линии ртути 
в 340 и 420 7, причем линия в 420 ии используется для оп- 
ределения селена в количестве от 0,05 до 0,5 мг, в 340 жи — для 
более высоких концентраций. . 

Подготовка материала к исследованию и процесс разруше- 
ния. Для определения селена в органах и тканях животных бе- 
рут не менее 10 г. Материал должен быть свежим, так как при 
хранении часть селена теряется. Отобранный материал измель- 
чается и заливается хлорной кислотой (52%-ная НСО.) из рас- 
чета 1,5 мл на каждый грамм навески, т. е. при навеске в 10 2 
берут 15 мл хлорной кислоты и добавляют 15 мл воды. Залитый 
магериал оставляют до следующего дня. 

Разрушают материал на слабонагретой плите с большим ко- 
личеством витков электроспирали. Дают материалу обуглиться, 
то видно по почернению смеси, испаряют ?/; воды, затем до- 
бавляют перекись водорода (30%-ная Н›Оз), вначале по не- 
скольку капель, а затем по 2—3 мл. 

Разрушение считается законченным, когда в стакане выпа- 
дают хлораты калия и натрия, и по просветлению всей массы. 

Для определения селена в волосяном покрове и роговых об- 
разованиях используют не хлорную, а серную кислоту (уд. вес 
1,84) из расчета 1,5 мл Н25О; и 1,5 мл воды на каждый грамм 
материала. Навеску в этом случае берут в 5 г. Разрушение идет 
аналогично. 

При определении селена в кормах обычно берут 10 г воздуш- 
но-сухого материала, т. е. высушенного при комнатной темпера- 
туре, заливают 30 мл серной кислоты и 30 мл воды. Разрушение 
ведется на следующий день с перекисью водорода. 

Фильтрование. После разрушения органов или тканей с хлор- 
ной кислотой раствор фильтруют в стакан на 200 мл через стек- 
лянную вату, затем обмывают стенки стакана 15 мл воды и 
30 мл соляной кислоты (концентрированной) и присоединяют к 
фильтрату. В = оса 

При разрушении материала серной кислотой в ея 
стакан с разрушенным материалом добавляют ИЯ ма 
во воды (15 мл), дают остыть и затем фильтруют нее Е 
ные фильтры. После фильтрования добавляют в фильтр 
концентрированной соляной кислоты. 
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При разрушении растительных материалов. поступают анало+ 
гично, только воды берут 30 мл, соляной кислоты — 60. 

Осаждение селена. В подготовленные ‘таким образом раст-› 
воры вводят в виде коллектора мышьяк (2 мл раствора, содер- | 
жащего | мг/мл мышьяка), на-кончике ножа медного купороса, 
1—2 г фильтробумажной массы и все тщательно перемешивают, | 

Ставят пробы на горячую плитку, нагревают до 80°и добав- 
ляют сухой типофосфит натрия, по 1—2 г до восстановления 
мышьяка. Раствор вначале обесцвечивается, затем начинаег 
темнеть. Дают смеси закипеть, а бумажной массе распасться, 
для чего растворы помешивают. После этого пробы должны сто- 
ять на менее 6 час.; но лучше оставлять их до следующего дня, 

Выделение селена на фильтре. Селен, содержащийся в раст- 
воре и осажденный гипофосфитом натрия вместе с мышьяком, 
коагулированный бумажной массой, отфильтровывается. Для 
фильтрования удобно использовать воронки диаметром 5 см и 
фильтры из красной ленты. 

После фильтрования декантируют остатки водой (по 10-— 
20 мл) и промывают фильтр с осадком 3—4 раза горячей 3%- 
ной соляной кислотой порциями по 5 мл. Затем промывают 
фильтр 4—5 раз водой по 5 мл. 

Растворение селена на фильтре. Элементарный селен, нахо- 
дящийся на фильтре, переносят с воронкой в колбы на 100 мл, 
куда предварительно наливают 2 мл серной кислозы (1:1). 
Растворяют селен 5 мл горячей смеси кислот (к 100 мл концент- 
рированной азотной кислоты добавляют 2 мл соляной). Фильт- 





ры при этом становятся белыми, а фильтрат -= желтоватым от 1 И 

выделившейся двуокиси азота (№02). Промывают фильтры Чей т 00 
р. , 

небольшим количеством воды и ставят колбы на горячую плиту 0. ЧН 


для освобождения от азотной кислоты. Это длится до появления 
первых тяжелых паров серной кислоты. Колбы снимают, добав- 
ляют 2 капли перекиси водорода, дают остыть, наливают по 
5 мл воды, обмывая стенки колб, и добавляют 1 каплю этанола. 
Затем всё снова ставят на плитку и процесс повторяют. При 
появлении первых порций паров серной кислоты колбы снимают 
и; если раствор имеет темный цвет, добавляют 1—2 капли пере- 
киси водорода. К остывшему раствору добавляют 20 мл воды. 
Определение селена. Во все растворы вводят по 2 мл 2,5 н му- 
равьиной кислоты, 3 мл 0,1-молярного раствора трилона Б, 
каждый раз перемешивая раствор. Добавляют 3—4 капли 
крезол-пурового ‘и 2,5 мл 25%-ного раствора нашатырного спир- 
та. Раствор приобретает при этом карминовый цвет. Затем по 
каплям добавляют нашатырный спирт до получения ясно-жел- 
того цвета. После этого вводят 2 мл 0,5%ф-ного раствора 3— 31 
циаминобензидина, 10 мл воды и оставляют стоять на час. 
Затем добавляют по каплям аммиак до перехода цвета ин- 
дикатора в слабо-фиолетовый. Сливают раствор в делитель- 
›онку на 100 мл, наливают 10 мл толуола и энергично 
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встряхивают раствор в течение 30 секунд. Органический слой 
сливают в пробирку, куда добавлено небольшое количество 
безводного хлористого кальция. Встряхивают содержимое про- 
бирки для обезвоживания экстракта 

Одновременно готовят серию стандартных растворов селена 
в концентрации: 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 у. Для этого в ряд мензу- 
рок наливают по 2 мл серной кислоты, разведенной дистиллиро- 
ванной водой (1:1), 20 мл воды и стандартный раствор селена 
содержащий 2у/мл селена, т; е. 0,1; 0.5; 0,3: 0,4; 0,5 мл. Содер- 
жимое взбалтывают, а затем добавляют муравьиную кислоту, 
трилон Б и другие реактивы, как описано выше, 

После экстракции диазоселенола проводят флуорометриче- 

ское определение селена методом стандартных шкал. 
Е При первом варианте в колориметрические пробирки из 
бесцветного стекла и с плоским дном наливают 8 мл экстракта 
стандартов (т.е. от 0,2 до 1,0 мг 5е), а в одну наливают экстракт 
исследуемой пробы. 

Включают ртутно-кварцевую лампу и освещают экстракты 
под углом 60°. Сравнивают желто-зеленую окраску проб и стан- 
дартов, глядя сверху и на белом фоне. Если окраска лежит 
между двумя соседними эталонами, то берут среднее их значе- 
ние. 

Расчет. Допустим, что взята навеска ткани в 10 г. При про- 
ведении анализа нашли, что окраска экстракта пробы больше 
стандарта в 0,2 и меньше 0,4у. Следовательно, берем среднее 
значение — 0,Зу, т. е. в 10 г пробы содержится 0,3у селена. 
1у—1 мкг=0,001 мг. Для выражения результата в мг на 1002г 
свежей ткани полученный результат умножают на 10 и делят на 
1000: 


Па Ы : 
1000 = 0,003 мг/100 г. 


При определении селена в 10 мл крови результат умножают 
на 10 и получают содержимое селена в мг%, т. е. количество 
миллиграммов селена в 100 мл крови. Е 

Объективное определение селена на флуорометре типа Ф к 
Экстракт, содержащий диазоселенол, помещают в реет 
флуорометра, предварительно включив ртутно-кварцевую ла! 
пу ДРС-50 на 10 мин. В первичном блоке светофильтров устанав- 
ливают светофильтр УФС-3 для срезания видимой части спект- 
ра. Свет флуоресценции, возникающий в кюветке с раствором, 
проходит через один из шестнадцати интерференционных свето 

ее. - пр саний — 579 ти и попадает на катод фо- 
фильтров тах пропускании й 

+ жителя ФЭУ-20 
тоэлектронного умножите: У-20. Е Васе. 

ое узкополосные светофильтры ра, 
ление части спектра, характерной длЯ а онааАВиИИ фото: 
Напряжение, развиваемое на нагру НОМ О Бастроен- 
умножителя, усиливается резонансным УС" 7 
12* 





ным на частоту пульсаций светового потока (10024) и после де- 
тектирования поступает на стрелочный микроамперметр типа 
М-24 или М-91/А, Установка нуля прибора осуществляется с по- 
мощью компенсирующего напряжения, прикладываемого к из- 


мерительному прибору. Шкала прибора имеет относительную 
оцифровку с двумя пределами чувствительности. 

Искомая концентрация определяется по формуле, в которую 
входят показания прибора с эталонными и исследуемыми раст- 
ворами, т. е. строят график зависимости концентрации селена 
как функции показаний микроамперметра. 











ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ МОЛОКА : 

































ИМИЧЕСКИЙ анализ молока имеет для профилактики на- 
рушения обмена веществ такое же значение, как и хими- 
ческий анализ крови и других органов и тканей животных. 


ВЗЯТИЕ И ХРАНЕНИЕ ПРОБ МОЛОКА 


Средняя проба молока (200—250 мл) берется сразу же нпос- 
ле дойки в чистую стеклянную посуду. При отборе средней про- 
бы можно пользоваться мерным цилиндром, отмеривая им из 
каждого бидона 15—20 мл хорошо перемешанного молока, или 
металлическим пробником. Пробник опускают в бидон с моло- 
ком до дна, верхнее отверстие закрывают пальцем и так наби- 
рают столб молока, высота которого равна уровню молока в 
сосуде. 

Молоко долго не сохраняется, поэтому его нужно консерви- 
ровать, для чего применяют разные консерванты, причем до- 
бавляют их сразу при взятии пробы, а при хранении — через 
каждые 3—4 суток. Например, на литр молока добавляют 8— 
10 капель 40%-ного формалина. Срок хранения такого молока 
10—15 суток. Однако в молоке, консервированном формалином, 
нельзя определять белок, а также кислотность титрометричес- ^. 
ким методом, так как она при добавлении формалина увеличи- 
вается. Формалин с белком образует соединение, которое труд- 
но растворяется в серной кислоте и тем самым влияет на пра- 
вильность определения белков. При консервировании формали- 
ном в молоке нельзя определить и сахара. 





` См методические указания, изданные Всесоюзным институтом живот- 
новодства в 1959 г. 
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При консервировании двухромовокислым калием добавля- 
ют 1 г этого порошка или 20 мл 10$-ного раствора его на 1 л 
молока. Такое молоко сохраняется 10 суток. 

Пробы молока, предназначенные для определения сахара, 


кие анализы намечено проводить. Кислотность, свертываемость, 
концентрацию водородных ионов, содержание витамина С опре- 
деляют в пробе, взятой от одной дойки (лучше утренней). 

Казеин, альбумин, молочный сахар и плотность определяют 
в среднесуточной пробе молока, взятой при каждой дойке (в 
объёме пропорционально удоям). Содержание жира, общего ко- 
личества белка, витамина А, каротина, золы, кальция, фосфора 
и других элементов определяют в двухсуточной пробе. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЛОТНОСТИ МОЛОКА | 
(ГОСТ 3625—47) 


Плотностью молока Ча называют отношение веса молока 


при температуре +20? к весу воды в том объеме при температу- 

ре +4. Ее определяют молочным ареометром — лактоденсимет- 

ром, градуированным при 20°/4°,в цилиндре емкостью 950 мл, в ь 

.: который наливается хорошо перемешанное молоко до 3/, его | 

объема. 
Ареометр погружают в цилиндр и оставляют свободно пла- 

| ] вать в молоке. | 

} Температуру и плотность молока отсчитывают через 1—2 | 
. мин, после установления лактоденсиметра в неподвижном со- 

стоянии. . 

При отсчете плотности глаз должен находиться на уровне 
нижнего края мениска. 

Если молоко во время определений имело температуру вы- | 
ше или ниже 20°, результат отсчета должен быть приведен к 
20?, что делается по таблице, в которой плотность молока выра- 1 
жена в градусах лактоденсиметра, являющихся дробной частью 
плотности, увеличенной в тысячу раз. 


Пример. Плотность молока 1,0305 соответствует 30,5° 
тоденсиметра. 


р] 


лак- 


Ы ОПРЕДЕЛЕНИЕ КИСЛОТНОСТИ МОЛОКА 


й: В колбу или стакан емкостью 100—200 мл отмеривают пи- 
. петкой 10 мл молока, прибавляют 90 мл дистиллированной воды 
и 3 капли 1%-ного раствора фенолфталеина, перемешивают о 
титруют из бюретки 0,1 н раствором МаОН или КОН до появ- 
ления неисчезающего в течение | мин. розового окрашивания 
т: Отсчитывают по бюретке количество щелочи, мл, израсходован- 

ное на титрование молока. ы 
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казеина и альбумина, консервировать не рекомендуется, их сле- ] 
дует хранить на холоде. Количество молока зависит от того, ка- | 
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_ Жиромер 32! 
или чистой тряпк 
та жиромеры пс 
мии, при темпе! 
патрон центрифу 
рично, В елучае | 
ат один Жир 




















Умножив количество израсходованной щелочи на 10, полу- 
чают градус кислотности молока, который равен количеству 
миллилитров точно 0,1 н раствора едкого натрия или едкого ка- 
лия, затраченных на нейтрализацию 100 мл молока. Свежее 
молоко в среднем имеет кислотность 18— 19°. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖИРА В МОЛОКЕ 
(ГОСТ 5867—51) 


Сущность метода заключается в том, что при смешивании 
молока, с крепкой ‘серной кислотой происходит растворение бел- 
ков и других составных частей молока, а жир в присутствии 
изоамилового спирта при нагревании и центрифугировании вы- 
деляется в виде прозрачного жирового слоя. 

В чистый жиромер (бутирометр) наливают простой или ав- 
томатической пипеткой 10 мл серной кислоты (уд. вес. 1,81— 
1,82) и осторожно, чтобы жидкости не смешались, добавляют 
точно 11 мл молока и 1 мл изоамилового спирта. 

Жиромер закрывают сухой пробкой, обертывают полотенцем 
или чистой тряпкой и тщательно перемешивают содержимое. За- 
тем жиромеры помещают в водяную баню пробкой вниз на 
5 мин. при температуре 65—70°. Вынув из бани, их вставляют в 
патрон центрифуги узкой частью к центру, располагая симмет- 
рично. В случае нечетного числа жиромеров в центрифугу поме- 
щают один жиромер, наполненный водой. Закрыв крышку, цент- 
рифугируют 5 мин. со скоростью не менее 1000 оборотов в ми- 
нуту. 

Затем жиромеры вынимают из центрифуги и помещают в 
водяную баню пробкой вниз при температуре 65—70°. Через 5 
мин. жиромеры вынимают и быстро отсчитывают жир. 

Движением пробки вверх и вниз устанавливают Нижнюю 
границу столбика жира на целом делении и от него отсчитыва- 
ют число делений до нижней точки мениска столбика жира. 

Показание жиромера соответствует количеству граммов жира 
в 100 мл молока. Объем 10 малых делений шкалы жиромера по 
ГОСТу 1962—50 соответствует 1 г жира в 100 мл молока. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБЩЕГО КОЛИЧЕСТВА 
БЕЛКА В МОЛОКЕ 


Отмеривают пипеткой точно 2 мл молока в колбу Кьельдаля, 


мл концентрированной серной кислоты и 1—22г 


к [4 
прибавляют о 
ры лия (на кончике Но“ 


смеси сернокислой меди и сернокислого ка 
жа). 

Колбу нагрева 
вания, затем производя 
при слабом кипении жидкости. 
не окисленные черные частицы, 





жно, во избежание вспени- 
ольких часов 
лбы остаются 
о, осторожно 
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ют вначале осторо ; 
т сжигание в течение неск 


Если на стенках ко. 
их смывают на дн 








































наклоняя колбу, или струей дистиллированной воды. Колбу на- 
гревают до полного просветления жидкости. Е 

Окончив сжигание, жидкость охлаждают, разбавляют осто- 
рожно дистиллированной водой, взбалтывают и переливают в 
дистилляционную колбу емкостью 500 мл. Колбу для сжигания 
несколько раз ополаскивают неболышими порциями воды, что- 
бы общее количество ее не превышало 250—300 м4. 

Аммиак отгоняют на перегонном аппарате, как и при опреде- 
лении азота. В- приемную колбу наливают 19 мл 0,1 н раствор сер- 
ной кислоты, подставляя колбу так, чтобы конец перегонной 
трубки был погружен в раствор кислоты. 

В дистилляционную колбу вначале прибавляют немного 
немзы, нарезанной мелкими кусочками или в виде порошка, 
затем осторожно, держа ее в наклонном положении, приливают 
30 мл 33%-ного раствора едкого натрия или калия. Приливать 
едкий натрий надо осторожно, а соединять колбу с перегонным 
аппаратом быстро во избежание потерь аммиака. Выделение и 
отгонка аммиака происходит только в щелочной среде, поэто- 
му до приливания щелочи в колбу следует бросить кусочек лак- 
мусовой бумаги, посинение которой укажет на достаточное ко- 
личество МаОН; если бумажка не посинеет, следует добавить 
‘еще щелочи. - 

Соединив дистилляционную колбу с перегонным аппаратом, 
пускают в холодильник воду и начинают нагревать колбу. Пере- 
тонка аммиака продолжается около 30_мин., за это время пере- 
тоняют около 900 мл жидкости. Закончив перегонку, приемную 

колбу отнимают от аппарата, ополаскивают водой трубку и тит- 
руют жидкость 0,1 н раствором едкого натрия с метилротом в 
качестве индикатора. 

Расчет ведут так: количество 0,1 н раствора щелочи (мл), 
израсходованной на нейтрализацию серной кислоты, вычитают 
из количества 0,1 н раствора серной кислоты (мл), отмеренной 
в приемную колбу для поглощения аммиака, разность умножа- 
ют на 0,0014 (1 мл Н›5 0х соответствует 0,0014 г азота) и полу- 
чают количество азота во взятом для анализа молоке. 

Зная количество азота в молоке, переводят его на белковое 
соединение, для чего найденное количество умножают на 6,45. 
Результаты выражают в процентах. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЗЕИНА 


Для анализа берут 10 мл молока и прибавляют 90 мл воды, 
нагретой до 40—42”. К смеси по каплям, постоянно помешивая 
прибавляют около 0,5 мл 10%-ной уксусной кислоты до полного 
выпадения казеина. После того, как весь осадок осядет на дно и 
прибавление капли уксусной кислоты не вызовет помутнения, 
осадок отфильтровывают через простой фильтр и промывают 
несколько раз водой. Осадок вместе с фильтром переносят в 
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У для сжигания, затем определяют азот описанным выше 


собом. Содержание казеина определяют, умножив найден- 
ное количество азота на 6,45. 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ САХАРА В МОЛОКЕ 


В мерную колбу на 200 мл отмеривают пипеткой 10 мл мо- 
лока, разбавляют дистиллированной водой, прибавляют в колбу 
: раствора «а» жидкости Феллинга и через некоторое время 
добавляют 2,5 мл 1%-ного МаОН. 

_ Реакция жидкости должна быть нейтральной по лакмусу. 
Объем жидкости в колбе доводят до метки и перемешивают. 
Выпадает осадок, который через 30 мин. отфильтровывают, ис- 
пользуя складчатый фильтр. 

Из полученного фильтрата берут 25 мл жидкости, что соот- 
ветствует 1,25 мл молока, наливают в коническую колбу емко- 
стью 100 мл, прибавляют туда же по 95 мл растворов «а» и «б» 


жидкости Феллинга и кипятят ровно 6 мин, считая с момента 
закипания жидкости. 








За это время выпадает красный осадок закиси меди, жид- 
кость тотчас же фильтруют через стеклянный фильтр при сла- 
оом отсасывании, стараясь не переносить осадок на фильтр. 
Оставшийся в колбе осадок несколько раз. промывают горячей 
дистиллированной водой, пропуская жидкость через тот же 
фильтр. 

Можно использовать и обыкновенный бумажный фильтр, 
подвергнутый предварительной обработке: 4—5 фильтров зак- 
ладывают в воронку и заливают горячей водой (температура 
80—90°). Сверху воронку закрывают стеклом. После стекания 
воды фильтр промывают еще 3—4 раза горячей водой. 

К промытому осадку закиси меди приливают раствор желе- 
зоаммиачных кваецов до полного растворения осадка (25— 
30 мл), после чего содержимое колбы выливают через тот же 
стеклянный фильтр и фильтруют в чистую сухую колбу. Колба с 
фильтратом и промывными водами удаляется до этого. 

Жидкость фильтруют небольшими порциями при отсасыва- 
нии, осторожно помешивая стеклянной палочкой для лучшего 
растворения попавших в фильтр частичек. Колбу из-под осадка 
закиси меди и фильтр несколько раз промывают горячей дистил- 
лированной водой. Е 

Весь полученный фильтрат титруют в той же колбе марган- 
цовокислым калием до аа окраски, 1 мл 0,1 н’раст- 

й соответствует 6,36 мг меди. 

т а ‘На т рОваВяе израсходовано 12 мл 0,1 : А 
вора КМпО.. Умножая количество КМпО; на 6,36 и на 4, т 
чаем количество меди (мг), соответствующее 5 мл молока аи 
титрования было взято 1.25 мл молока, а таблица для ее 
ления найденного количества меди на молочный сахар г 
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лена применительно к 5 мл молока, поэтому вводится множи- 
тель 4). 

По таблице находят содержание молочного сахара в грам- 
мах в 100 мл молока. 

Реактивы: 

1. Жидкость Феллинга: 

а) 69,25 г перекристаллизованной сернокислой меди раство- 
ряют в 1 л дистиллированной воды; 

6) 346 г сегнетовой соли и 103,2 г МаОН растворяют в 1 л 
дистиллированной воды. 

2. Раствор 10,2 г МаОН в 1 л дистиллированной воды. 

3. 86 г железо-аммонийных квасцов растворяют в дистилли- 
рованной воде, прибавляют 25 мл концентрированной серной 
кислоты и доводят объем жидкости до | д. 

4. 0,1 н раствор КМпО; (3,16 г КМпО,; растворяют в мерной | 
колбе ‘на 1 1). Перед употреблением раствор должен стоять 
12—14 дней. 


















Содержание молочного сахара 
по восстановленной меди 























Медь Содержится Медь Содержится 
(мг) АН — ие) |на 
270 4 01 295 4,41 
Ее 4.02 296 4,42 
27: 4.04 297 444 1 
273 4.05 298 4,46 о СУЩеННОМ 
274 4'07 299 4'47 "ространенным. 
275 4,09 300 4,48 
276 410 301 4,50 
277 4,12 | 302 4,52 
278 4,13 | 303 4,53 
279 4,15 304 4'55 
280 4,17 305 4,57 
281 4,18 306 4,58 
282 4,20 307 4,60 
283 421 308 4.61 
284 4,23 309 4.63 
4,55 310 4,65 
4,26 ЗИ 1,66 
4.28 312 4,67 
4,29 313 4,69 
4'31 314 4'71 
4,32 315 4,72 
4.34 316 4,74 
4,36 317 4,75 
4'37 318 4'77 
4’39 319 4,78 
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Содержится 
сахара в 100 мл 











молока (г) 
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5,07 
5,08 
5,10 
5,12 
5,13 


учти 
ДЗ 






С м к 
—ФфЯофк м 





ыы пространенным 
Фарфоровую 





чашку 


палочкой сушат в сушильном 


105? на протяжении 3—5 


После охлаждения в эксикаторе чашку взвешивают, налива- 
ют 10 мл молока, хорошо перемешивают с песком и ставят на 
кипящую водяную баню, непрерывно помешивая смесь. 

Когда из молока испарится вся вода, чашку ставят в су- 
шильный шкаф и сушат при температуре 100—105° до постоян 
ного веса 3—5 час. После этого чашку охлаждают в эксикаторе 


и взвешивают. 


По разнице между весом чашки с песком, палочкой и моло- 
ком до и после сушки находят количество сухого вещества (г). 
Количество сухого вещества в процентах вычисляют п‹ 


формуле: 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ СУХОГО ВЕЩЕСТВА 


В МОЛОКЕ 


: Лабораторный метод определения сухого вещества в моло- 
| ке, высушенном в сушильном шкаф 


с прокаленным 


час. 


100 - в 


а 


где в — вес сухого вещества, г; 


а— навеска молока (для этого количество молока в мл Ум- 
ножают на его удельный вес), г. 
Количество сухого молока 


›у, является наиболее рас- 


песком 


шкафу при температуре 


можно определить и расчетным 




















и стеклянной 
100— 
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способом, для этого нужно знать плотность и процент содержа- 
ния в нем жира. 
Формула для расчета: 






где х — количество сухого вещества в молоке (%), 

ж — количество жира (%), 

К — плотность молока, выраженная в градусах молочного 

ареометра (по Кевену). 

Зная процент жира и удельный вес молока в градусах аресо- 
метра, можно с помощью коэффициентов, предложенных Я. С. 
Зайковским, вычислить процентное содержание отдельных со- 
ставных частей молока по формулам: 





молочный сахар = (К-Ж) : 0,135 
казеин = (К+Ж) . 9,083 
альбумин = (К-Ж) . 0,018 
зола =(К-+Ж) . 0,020 
| ОПРЕДЕЛЕНИЕ МИНЕРАЛЬНОГО СОСТАВА 
Г: В МОЛОКЕ 
| В прокаленный‘в муфельной печи, охлажденный в эксика- 
и торе и взвешенный на аналитических весах тигель наливают 


25 г молока и досуха выпаривают на водяной бане. Полученный 
остаток обугливают на слабом огне, а затем сжигают в муфель- 
ной печи или на сильном пламени до образования серовато-бело- 


| го остатка золы. Тигель с золой охлаждают в эксикаторе и взве- 
шивают. Количество золы находят по разнице между весом 
|. тигля с золой и пустого. 
+ Процент золы вычисляют по формуле: 
х— 100.8 


Й а 
| 
их где в — вес золы, г; 
а — вес молока, взятого для сжигания, г. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЛЬЦИЯ И ФОСФОРА 
В МОЛОКЕ 


Прокаленный тигель взвешивают, отмеривают в него 10— 
20 мл молока и вновь взвешивают. Разность между весом 
и: заполненного и пустого тигля составит навеску молока. 
Молоко выпаривают досуха в сушильном шкафу при темпе- 
ратуре 85—90°. 

Сухой остаток озоляют в тигле при красном 
фельной печи (1,5—9 час.). 

оТигель охлаждают в эксикаторе, золу растворяют в 5 мл 
10%-ной НС. : 

Раствор переносят в мерную колбу на 50 мл, 
кивают 2—3 раза водой, сливаемой в колбу. 
водят до метки, содержимое перемешивают. 


калении му- 


тигель ополас- 
Объем колбы лдо- 


— 
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Для определения Са в молоке в стакан на 50—100 Ял точно 
отмеривают 10—20 мл вышеуказанного раствора, добавляют 3 
о О спиртового раствора) и нейтрали- 
ую | ю-ным аммиаком до перехода розовой окраски 
в желтую, затем вновь подкисляют раствор 10%-ной уксусной 
кислотой до появления розовой окраски. : 
= о ААЕЕЫ нагревают до кипени прибавляют 19— 
25 м. : ю-Ного раствора щавелевокислого аммония. 
Для осаждения стакан оставляют на 6 час.. тучше на ночь. 

Выпавший осадок щавелевокислого кальция отфильтровы- 
вают через обеззоленный фильтр, затем промывают водой до 
исчезновения следов хлора. После 5—6б-кратного промывания 
под воронку подставляют пробирку с 2 мл воды и каплей 1%- 
ного раствора АзМО;, если появляется муть, то следует еще про- 
мыть осадок. Промытый осадок вместе с фильтром помещают 
в чистый стакан. Осадок растворяют в 15 мл горячей 10%-ной 
сернои кислоты, воронку ополаскивают и сливают туда же. 

Раствор нагревают до 80° и оттитровывают 0,1 н раствором 
КМпО. до слабо-розового окрашивания, не исчезающего в те- 
чение | мин. 

Расчет содержания Са в мг% делается по формуле: 

х— К. 2,55) - 100.2 
6 ) 
А — количество 0,1 н раствора КМпО, (мл), пошедшее 
на титрование; 
К — поправка на титр КМпО;; 
2,5 или 5 — степень разведения (50 мл:20 мл=2,5; 50 мл: 
10 мл=5); 
2 — коэффициент пересчета на Са; 
б — навеска молока. 

Определение фосфора в молоке. Из смеси, полученной от 
растворения золы в колбе на 50 мл, отмеривают точно 1 мл и 
переносят в колбу на 100 мл. 

В другую колбу на 100 мл отмеривают 2—4 мл стандартного 
раствора КН»РОд (0,1 мг Рв 1 мл раствора). 

В обе колбы последовательно вносят по 2 мл гидрохинона, 
молибденовокислого аммония, сернистокислого натрия. ь 

Объем в обеих колбах доводят дистиллированной водой до 
метки, хорошо перемешивают, оставляют на 30 мин. За это вре- 
‚мя цвет жидкостей становится синим, интенсивность оо 
пропорциональна концентрации фосфора. Затем жидкости коло 


риметрируют. 


Стандарты устана 
кое положение стакана с испытуемым раствором, когда 


лей будет одинаковым. 
Содержание фосфора в м 


вливают на 10 делений, потом находят та- 
цвет по- 


2%' вычисляют по формуле: 
_ Сы: Вь: На - 100 
а В. - а: Н?з 


Ю 


но ыыы. 


= 
А 





где С; — количество фосфора в стандартном растворе мг; 
В: — общий объем минерализата (50 мл); 
В. — количество минерализата, взятого для исследования; 
а — навеска молока; 
Н': — высота столба стандарта; 
Н› — высота столба испытуемого раствора. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХЛОРА В МОЛОКЕ 


10 мл молока, налитые в фарфоровую чашку, подкисляют 
концентрированной азотной кислотой; прибавляют 20—95 мл 
0,01 н раствора азотнокислого серебра и 2—3 мл железоаммо- 
нийных квасцов. После этого избыток азотнокислого серебра 
оттитровывают 0,01 н раствором роданистого аммония. По коли- 
честву израсходованного азотнокислого серебра вычисляют со- 
держание хлора во взятом объеме молока. | ил 0,01 н раство- 
ра азотнокислого серебра соответствует 0,000355 г хлора. 

Реактивы: азотная кислота концентрированная (уд. вес 
1,40), не содержащая хлора: 0,05 н раствор азотнокислого сереб- 
ра; 0,05 н раствор роданистого аммония; насыщенный водный 
раствор железоаммонийных квасцов; 0,1 н раствор азотнокис- 
лого серебра; 0,1 н раствор роданистого аммония; 0,01 н раствор 
азотнокислого серебра; 0,01 н раствор роданистого аммония. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВИТАМИНА С В МОЛОКЕ 


Среднее содержание активных форм аскорбиновой кислоты 


В свежевыдоенном молоке составляет (по Г. Б. Давидову): в ут- 
реннем 8,8—18,6 мг/л, в вечернем — 10,4—99 8 мг/л. ^ : 
кВ коническую колбу берут 50 мл молока, 
насыщенного раствора шавелевой кислоты. 
приливают 10 мл насыщенного раствора 
взбалтывают, дают постоять 10—15 мин. 
трата отмеривают 925 мл в другую конич 


из микробюретки 0,00] н раствором 
Количество ра 


прибавляют 4 мл 
После взбалтыва тия 
хлористого натрия, 
и фильтруют. Из филь- 
ескую колб 

2,6 дихлорф 


‚› умножают на кол 
ВЕГО п лич 
краски, пошедшей на 50 мл молока. ыы 
1 мл 0,001 н раствора краск 
мл 0, 1 аски соответствует 0.08 ‹орб 
новой кислоты. . г ны: 


Содержание витамина С в 100 Мл м0. 


с лока определ 
дующей формуле: ределяют по сле- 


Х=а : 0,088. 4,8, 
где а — количество дихлорфенолиндофен 
| 2 , ола (краски 
шей на титрование; т а 
4,8 — расчет на взятые для анализа 100 мл молока 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ КЕТОНОВЫХ ТЕЛ В МОЛОКЕ 


Колич 





ества кетоновых 
х в молоке, 
2 озяайстра Ленингр ое т Е > р 
В ХоЗяй‹ твах Ленинградской. Челябинской областей и дру- 
гих местах нео тнократно были зарегистрированы случаи появ- 
ления кетоновых тел в 


Я в молоке при далеко зашедших нарушени- 
ях обмена веществ на почве неправильного кормления Подоб- 





тел в организме ведет к 





ные явления особенно часто наблюдаются при недостатке ко- 
‚альта. 
В пробирку берут 10 мл молока, прибавляют 52 


Е ы ге порошко- 
образного сульфата аммония (сернокислый аммоний), тщатель- 
но встряхивают до полного растворения порошка и добавляют 


0,1 мл свежеприготовленного 5%-ного водного раствора нитро- 
пруссида натрия, 2 мл концентрированного аммиака и опять 
встряхивают. Интенсивность окраски через 5 мин. дает следую- 
щие результаты: 
1. Розовая, слабо-розовая — слабоположительная 
2. Ярко-розовая "+ 


3. Пурпурная- ++ 
4. Интенсивно-пурпурная - 








ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТИТРУЕМОЙ КИСЛОТНОСТИ 
СВЕЖЕВЫДОЕННОГО МОЛОКА (по А. А. Кабышу) 


Определение кислотности свежевыдоенного молока может 
служить показателем нарушения на ранней стадии фосфорно- 
кальциевого обмена у животных. 

Титруемую кислотность молока очень легко и быстро можно 
определить в производственных условиях. 

Принцип метода. Определение основано на титровании ще- 
лочью двух проб свежевыдоенного молока в присутствии иНДИ- 
катора фенолфталеина. В ‘одну из проб добавляют хлористый 
кальций, другую титруют без него. По разности кислотности 





обеих проб делают выводы о состоянии обмена веществ. 

Ход определения. Для исследования берут свежевыдоенное 
молоко, причем первые порции сливают. Молоку дают постоять 
20—30 мин., а затем набирают пипеткой 10 мл и выливают в 
стакан. Пипетку ополаскивают 1—2 раза дистиллированной 
водой и сливают в стакан с пробой молока. : 

Для получения более точных данных берут 2—4 пробы мо 
ка, 'в стаканы добавляют по 3—4 капли фенолфталеина о 
4%-ного раствора а в остальные Е 
хлористый кальций не прилив ы : 
- оды молока поочередно титруют 0,1 н раста ава 
тра до слабо-розового окрашивания (не о ом 
1 мин.) и отмечают количество израс? 
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Каждый миллилитр 0,1 н МаОН, израсходованного на титро- 
вание 100 мл молока, соответствует одному градусу кислотно- 


сти по Тернеру. : 

Пример. Допустим, что на титрование 10 мл молока из- 
расходовано 1,8 мл 0,[ н МаОН, в таком случае на 100 мл мо- 
лока будет израсходовано 1,8Х 10= 18 мл. При переводе кислот- 
ности в градусы это составит 18° по Тернеру. 


= Оценка результатов определения кислотности 























и Израсходова- Кислотность < 
р з но 0,1 н Маон молока (г) Разница кис- 
Е лотности мо- 
8 = 5 = Е лока без до- Состояние 
Е з О Е бавления и с здоровья 
> а зе > ® ы добавлением р 
2 | 32а 19480 |9 х Сасьь (Т°) 
8 | 92 [| в + 
а< | ес [Е-ео $ о 
| 
10 1,8 2,5 18 25 8 Клинически здоровые 
10 59 2.8 19 |. 28 9 
10 21 3,1 21 31 10 Начальная стадия на- 
10 и больш и больше и больше нарушения фосфор- 
но-кальциевого обме- 
на 
10 22 а 6 Тяжелая форма нару- 
10 и меньше и меньше и меньше шения фосфорно- 
кальциевого обмена 
или отравление: чем 
меньше разница, тем 





тяжелее состояние! 














: 1 Диагноз уточняется, анализируются клинические и анамнестические 
з у данные. 


г : ы ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАРОТИНА В МОЛОКЕ 
й (по Слесаревой) 


В колбу емкостью 250 мл отмеривают 50—100 мл молока 
прибавляют 30—40 мл 254ф-ного водного раствора КОН, 9 
вают на водяной бане (при 70—80°) до полного растворения 





ме белков. Затем все это охлаждают, прибавляют 10 мл 96%-ного 
р спирта и переливают в делительную воронку емкостью 0.5 л 
ы Вливают в воронку 30 мл петролейного эфира (можно перегнан- 


ного бензина или серного э 
вают. 

Нижний слой (щелочной) сливают в другую делительную 
воронку и еще раз экстрагируют одним из указанных экстра- 


фира). Смесь осторожно взбалты- 


ы] гентов (30 мл). 

р Полученные вытяжки (верхний й 

, хний слой) сливают в одн 

| тельную воронк п Й а 
. у ронку и промывают несколько раз водой, пока она 
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не станет совершенно бесцветной. После этого вытяжки (эк- 
стракт) из воронки переливают в колбу. 

_В колбу насыпают свежепрокаленного сернокислого натрия 
(Ма50.) 7—8 г для осушения (сгущения) экстракта ставят ее 
на нагретую водяную баню (без огня) для выпаривания, сгуще- 
ния экстракта. 

Определяют объем экстракта и колориметрируют в колори- 
метре типа Дюбоска. Стандартным раствором служит 
0,02%-ный раствор двухромовокислого калия (КэСгОз). Окрас- 
ка его равна 0,001 %-ному раствору каротина. 

Расчет каротина в мг%ф производится по формуле: 


где й — высота столба стандартного раствора; 
С — объем испытуемого раствора (экстракта); 
м — объем молока, взятого для анализа; 
й, — высота столба испытуемого раствора. 








ася 











ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ МОЧИ 
[| 


УХ имическии состав мочи животных характеризует физи- 
ологическое состояние их организма, а следовательно, уро- 
вень, кормления и режим содержания. 

При неполноценном кормлении, как известно, нарушается 
обмен веществ. Химический состав мочи может служить пока- 
зателем степени нарушения обмена веществ, а также основа- 
нием для устранения причин этого нарушения. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ РЕАКЦИИ МОЧИ 


Моча животных может быть кислой, щелочной и нейтральной 
или амфотерной. 

Реакцию мочи можно определить при помощи синей или 
красной лакмусовой бумаги. Если смочить кислой мочой крас- 
ную лакмусовую бумагу, то она не изменится в цвете, а синяя 
станет красной. . ь 

В щелочной моче синяя лакмусовая бумага не изменяется, а 
красная становится синей. Нейтральная моча не меняет цвета 
ни синей, ни красной лакмусовой бумаги. Более точно РН опре- 
деляется с помощью рН-метра. 

Моча травоядных имеет щелочную реакцию, плотоядных — 
кислую, всеядных — щелочную и кислую. 


Животные РН 
лошадь ВЕ 
корова И 
теленок 7,0—8,3 
СВИНЬЯ 6,5—7,8 
коза 8,0—8,5 
курица 5,0 
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а мочи происходят при ацидозе и алкалозе. 
следующими показателями: 


е 





При алкалозе 


4,5 РН около 7,8—9,5 
НСО- — много 









РН мочи ок‹ 
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увеличение ; 
увеличение кислотности 
увеличение МН, 
уменьшение — катионов 
Ма, К и др. 
выраженный диурез 


уменьшение хлоридов 

моча щелочная 

нет аммония 

увеличение катионов Ма, 
К и др. 

нет выраженного диу- 
реза 





Количественное определение кислотности мочи делается так: 
в небольшой химический стакан отмеривают 25 мл мочи, добав- 
ляют туда 15—20 г порошкообразного щавелевокислого калия, 
хорошо взбалтывают и титруют 0,1 н раствором КОН или МаОН 
до слабо-розового окрашивания в присутствии фенолфталеина 
{2—3 капли). 

Для выражения кислотности мочи в соляной кислоте коли- 
чество 0,1 н раствора КОН, пошедшее на титрование, умножа- 
ют на 0,00365. Чтобы вычислить кислотность 100 мл мочи, полу- 
ченный результат умножают еще на 4 (0,00365 — это количе- 
ство НЦ в граммах, соответствующее 1 мл 0,1 н раствора 
МаОН или КОН). 

Количественное определение щелочности — берут 25 мл мо- 
чи и титруют 0,1 н раствором НС] в присутствии 1%-ного раст- 
вора ализариновокислого натрия до желтого окрашивания. 

При умножении количества 0,1 н раствора НС|, пошедшего 
на титрование, на 0,004 получают щелочность, выраженную в 
количестве едкого натра. Умножив это число на 4, получают ще- 
лочность 100 мл мочи (0,004 — это количество МаОН в г, соот- 
ветствующее 1 мл 0,1 н раствора НС). 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ УДЕЛЬНОГО ВЕСА МОЧИ 


Таливают в цилиндр мочу, дают пене отстояться или уби- 
рают ее фильтровальной бумагой. Определяют температуру 
мочи и опускают урометр. Когда он остановится на определен- 
ной высоте, по мениску отмечают деление и вносят поправку на 


температуру. : 
На каждые 3° выше 15 нужно прибавить одну единицу к по 


/ бл, = 
следней цифре удельного веса, а при температуре ниже 15° уба 
у о 
вить одну единицу на каждые 3° разницы. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБЩЕГО КОЛИЧЕСТВА АЗОТА 
В МОЧЕ 
(по Кьельдалю) 


В колбы Кьельдаля берут пипеткой 5 м 
центрированной Н25О4 и 0,5 г кристаллич 


20 мл кон- 
сернокислой 
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меди в качестве катализатора, вместо меди лучше использовать | 
30%-ную перекись водорода. я 
дальнейшем все делается так же, как и при определении \ 
азота в кормах. е 
Одновременно в тех же условиях проводят контрольный 
опыт, только вместо мочи берут 5 мл дистиллированной воды, \ 
Количество азота (г) в 100 мл мочи вычисляют но формуле: 
— 0,0014. (А—В—С)- 100 





в-г : 
где в — количество мочи, взятой для анализа, мл; 
А — количество 0.1 н раствора Н.55О4, взятое в прием- 
ник мл; 
В — количество 0,1 н раствора МаОН, пошедшее на титро- 


вание пробы, мл; 
— количество 0,1 н раствора МаОН, пошедшее на титро- 
вание слепого опыта, мл: 
г — удельный вес мочи. 

Если для определения азота применяют полумикрометол 
Кьельдаля, то мочи в къельдалевскую колбу на 100 мл нужно 
взять 2 мл. 

Для сжигания достаточно прибавить 7—8 мл крепкой Н»5О., 
несколько кристалликов СиЗО, - 5Н.О и около 1 г К›5О.. После 
охлаждения жидкость переносят в дистилляционную (перегон- 
ную) колбу и отгоняют аммиак водяным паром. 

До перегонки в колбу прибавляют 8—10 мл дистиллирова- 
ной воды и 10—12 мл 40% -ного раствора МаОН. В приемник 
берут 20—95 мл 1/50 н раствора Н›$5О. и прибавляют 2—3 кап- 
ли 0,1%-ного раствора метилрота. Обратное титрование произ- 
водят тоже 1/50 н щелочью (МаОН или КОН). 

Количество азота определяют, учитывая, что 1 мл 1/50 н ра- 
створа кислоты соответствует 0,0008 г азота. 


КАЧЕСТВЕННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ БЕЛКА 
И КЕТОНОВЫХ ТЕЛ В МОЧЕ 


Определение белка. Белок в моче появляется только при па- 
тологических явлениях, она в таких случаях мутная. Моча, 
взятая для определения белка, должна быть совершенно про- 
зрачной; если она мутная, ее нужно профильтровать. 

Одним из точных и наиболее часто применяемых методов оп- 
ределения белка в моче является проба с сульфосалициловой 
кислотой. 

В чистую пробирку наливают 5 мл прозрачной мочи или мо- 
чи после фильтрования, добавляют 8—10 капель 20%-ного ра- 
створа сульфосалициловой кислоты. Появление осадка мути 
или легкой опалесценции указывает на присутствие белка. 

При появлении легкой опалесценции необходимо сравнить 
пробирку, в которой проводится определение, с пробиркой, в ко- 
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торую налита чистая моча без с\ льфосалициловой кислоты. 





Муть, толученная от присутствия лка, при нагревании увели- 
чивается, муть растворимая может появиться и от присутствия 
альбумоз. Чувствительность этой реакции высокая, 
Реактивы. 20%-ный раствор сульфосалициловой кислоть 
10 г которой растворяют в 40 мл дистиллированной воды, раст- 
вор необходимо хранить в темной бутылке, так как реактив ма- 
устойчив. Для получения более устойчивого реактива раст- 
воряют 200 г сернокислого натрия (Ма2$04) и 50 г сульфосали- 
циловой кислоты в мерной колбе и доводят водой до | дл. При 
ании этим реактивом добавлять его нужно в равных объ- 
емах с мочой. 











пользо 





ОПРЕДЕЛЕНИЕ АЦЕТОНОВЫХ ТЕЛ 


Под этим названием объединяются три соединения: ацетон, 
тоуксусная кислота и В-оксимасляная кислота, генетиче 
и тесно связанные между собой. В небольших количествах аце- 
›новые тела выделяются и при нормальном состоянии орга- 
зма. Так, в моче лошади содержание их колеблется от 0,38 
до 3,86 мг на 1 4, в моче коров — от 0,2 до 2,4 мг. 

Значительное количество ацетоновых тел в моче — ацето- 
нурию — наблюдают при длительном голодании, истощениях 
различного происхождения, диабете, а также при многих забо- 
леваниях. При ацетонемии крупного рогатого скота находили 
до 12 мг ацетоновых тел на | л мочи. В значительно меньших 
количествах ацетоновые тела обнаруживали в моче коров при 
атониях преджелудков и продолжительных расстройствах же- 
лудочно-кишечного тракта. 

Появление ацетоновых тел в моче при недостаточности угле- 
водного питания указывает на накопление их в крови. Так, при 
родильном парезе содержание ацетона в крови крупного рога- 
того скота поднималось до 69 мг на 100 мл сыворотки (А. В. Си- 
нев). Ацетон может появляться в моче травоядных при обиль- 
ном белковом кормлении, при белковой пище (мясной) у всеяд- 
ных и плотоядных и при всяком распаде белков и жиров. 

Ацетоуксусную кислоту обнаруживают реакциями с нитро- 
п] уссиднатрием. Она дает такое же фиолетовое окрашивание, 
как и ацетон, но во много раз сильнее. Поэтому пробу с нитро- 
пруссиднатрием следует считать пробой на ащетановые тела. 

Проба Ланге с нитропруссиднатрием. К 5—10 мл мочи при 
бавляют 5—10 капель свеженасыщенного водного раствора нит- 


ропруссиднатрия и 1 м4 ледяной уксусной кислоты. Затем зо 
рожно по стенке пробирки наслаивают 2—3 мл водного р 
ра аммиака. В присутствии ацетоновых тел на месте Е 
‘вения жидкостей вскоре образуется фиолетовое или фи 


кольцо и 
красное окрашивание (кольцо). Чем раньше ИТ держится 
чем интенсивнее ‘его ‘окраска, тем больше вы 


ацетоновых тел. > 
373 
















































Проба Либена седким кали. К 10—15 мл мочи прибавляют 
несколько капель водного раствора йода в йодиде калия (люго- 
левского раствора) и по каплям — 10%-ного раствора едкого 
кали. При наличии ацетона образуется мутный желтоватый 
осадок с характерным запахом йодоформа. Эту же пробу мож- 
но проводить и так: к5 мл перегнанной мочи прибавляют 10 
капель аммиака и затем 5 капель настойки йода, разведенной 
двойным количеством спирта. Образуется черный осадок Йоди- 
стого калия. Этот осадок постепенно исчезает, и тогда обнаружи- | 
вается желтоватый осадок йодоформа (рис. 64). `\ 


ео. 
вы 








Рис 64. Проба Либена при опре- 
делении ацетона в моче (кристал- 
лы йодоформа) 


_® 


Проба Троммера с салицилальдегидом. К 15—20 мл мочи 
прибавляют несколько капель салицилальдегида и постепенно 
нагревают до 70°. В присутствии ацетона слой мочи над едким 
натром окрашивается в красный цвет. 

Другой способ; к 15—20 мл мочи прибавляют 5 г сухого ед- 
кого кали и, не дожидаясь растворения, приливают 15—20 ка- 
пель 10$-ного спиртового раствора салицилальдегида. Смесь 
нагревают до 70°. 

При содержании ацетона в моче на границе двух жидкостей 
«образуется красное кольцо. 


ЭКСПРЕСС-МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
АЦЕТОНА В МОЧЕ 
(по В. С. Новикову) 


Для определения ацетона в моче рекомендуется предложен- 


ный Лестраде порошкообразный реактив следующего состава: 


нитропруссид натрия | г, сернокислый аммоний 20 г, углекислый 
‚ натрий безводный 20 г. 


Приготовление порошкообразного реактива. Отвешенные в 
указанной пропорции составные части помещают в ступку и 
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ты растирают до получения мелкого однородного поро- 
шка. Его можно хранить долгое время в обычной й 
банке в сухом месте. НОЕ 
На предметное стекло, помещенное на белый лист бумаги 
наносят немного порошка (на кончике ножа) и добавляют т 
3 капли мочи. При наличии ацетона максимальное вишневое 
окрашивание наступает обычно через 1—3 минуты. Пробу счита- 
тают отрицательной (—), если цвет мочи не изменяется: слабо 
положительный (=) если через 2—3 мин. появляется розовое 
окрашивание слабои интенсивности, положительной (---) — 
при отчетливой фиолетовой окраске, появившейся через 1—2 
мин.; резко положительной (---- -), если окрашивание появля- 
ется сразу же после нанесения мочи и через 1—2 мин. стано- 
вится темно-фиолетовым. 
Метод прост и доступен для выполнения в любых условиях. 
Ляписная проба. На основании специально проведенных ис- 
следований установлено, что при смешивании мочи с водным 
раствором азотнокислого серебра (ляписа) образуется окрашен- 
ный осадок, не имеющий патологического значения, за исключе- 
нием осадка черного цвета, который указывает на наличие в 
моче гистамина. Гистамин токсичен для организма. Образуется 
он в кишечнике, где появляется при аномалии кишечного бро- 
жения как продукт нуклеинового распада. Его появление бывает 
связано с понижением функции щитовидной и паращитовидной 
желез и поражением печени. Черный осадок не может служить 
диагностическим признаком какого-либо определенного заболе- 
вания, но считается показателем нарушения белкового обмена. 
При исправлении рационов черный осадок при ляписной про- 


бе мочи у коров исчезал. 

Ход анализа. Берем в пробирку 2 мл испытуемой мочи, добав: 
ляем 1 мл 5ф-ного водного раствора ляписа и осторожно кипя- 
тим в течение 2 мин. на газовой или спиртовой горелке. В резуль- 
тате появляется осадок. Черный осадок является показателем 
нарушения белкового обмена (+), коричневый и светлее — от- 


рицательной реакции. 





ЭКСПРЕСС-МЕТОД, 
ПОЛУКОЛИЧЕСТВЕННОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
САХАРА В МОЧЕ 
(Б. Ф. Коровкин, А. С. Канторович) 1 
убежом для быстрого определения 
ально приготовленные ОУ^ 


исследователям удалось 
ляющуюся пол- 


В последнее время за р 
сахара в моче стали применять специ 
мажки и таблетки. Нашим советским и а 
подобрать соответствующую смесь реактивов, 
ноценным заменителем этих препаратов. 





' Ж. Лабораторное дело» 1961, № 10. = 






































Выявлены следующие преиму р 
а) смесь реактивов можно приготовить в любой лаборатории, 
чего нельзя сказать о производстве таблеток; 

6) предложенная смесь сохраняется очень 
же при соприкосновении с в 


щества этой модификации: 







долго, таблетки 
лажным воздухом разлагаются Н 







безводной сернокислой меди, 35 
ы, | часть двууглекислой соды, 

и сохраняют в банке, плотно 
ой реактив — едкое кали или 







Берут ряд пробирок с хорошо подогнанными резиновыми 
пробками и всыпают в каждую по 


0,4 г обоих реактивов. Для 
упрощения расфасовки авторами изготовлена стеклянная мерка, 
вмещающая 0,4 г реактива |. 

т В пробирку со смесью 
, ‘ствие экзотермической химической 
| ки закипает, 











при отсут- 
цвет раствора синий, при наличии сахара в 
Е количестве  0,2—0,54 желтое окрашивание, (0,8— 

ОЕ красно-коричневое, 12—2% — коричнево-черное. Окра- 
‘ска сохраняется длительное время. 








ОПРЕДЕЛЕНИЕ АСКОРБИНОВОЙ КИСЛОТЫ 
(ВИТАМИНА С) В МОЧЕ 


Содержание аско 







итамин С в организме 
ных процессах, при не- 
людается расслабление 







Наиболее доступным методом исследования мочи на содер- 
жание в ней аскорбиновой кислоты являе 
ционной способности мо 







‚› затем | мл 
%-ного Йодистого ка- 






5%-ного раствора соляной 
Ю 


лия и 5 капель 2%-ного раствора крахмала 


Смесь, перемешав, титруют 0,001 н 
лого калия до появ 


течение 30 сек. 









муле: 






— 4.0.088 .100, 
о и 
в 
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личество 0,001 н раствора йодноватокислого калия, 
мл; 
в — количество мочи, мл. 
1ример. Нат ание 2 1 
> ру ример. та титрование 2 мл мочи затрачено 4 мл 0.001 н 
раствора иодноватокислого калия. Следовательно. в моче содер- 
жится следующее количество аскорбиновой кислоты: 


. 4.0,088.100 : 
х = = 17,6 . 


Правильность реакции контролируется пробой с. дистиллиро- 
ванной водой. В контрольной пробе посинение жидкости Должно 
наступить от 2—3 капель реактива. Если посинения нет и после 
5 капель, значит была какая-то погрешность, например, при из- 
готовлении раствора крахмала. Последний нужно готовить на 
непродолжительный срок и проверять. 

По данным М. А. Артемичева, у здоровых лошадей в летний 
период в моче содержится от 11 до 16 мгф аскорбиновой кисло- 
ты, зимой — около 9 мгф. Наименьшее количество аскорбино- 
вой кислоты (до 3 мг%) выявлено у лошадей с нарушенным об- 
меном веществ. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВАКАТ-КИСЛОРОДА В МОЧЕ 


Вакат-кислород в моче — количество кислорода, необходимое 
для полного окисления соединений, выделяющихся в моче. Опре- 
деление вакат-кислорода является важным показателем интен- 
сивности окислительных обменных процессов, ‘протекающих в 
организме животных. 

Определение вакат-кислорода по Каницу В 
небольшую круглодонную колбочку с пришлифованным холо- 
дильником отмеривают 0,5 мл мочи, приливают пипеткой 5 мл 
сернокислого раствора КЛОз, ставят на плитку с асбестовой 
сеткой, плотно одевают обратный холодильник и нагревают. По- 
являются окрашенные пары, после исчезновения их колбочку 
продолжают нагревать еще 30 мин. Затем ее снимают, охлажда- 
ют, содержимое переносят в коническую колбу на 100—150 мл, 
лодонную колбочку 2—3 раза ополаскивают 5—10 мл воды, 
которую сливают в коническую колбу, нагревают на плитке до 
обесцвечивания и охлаждают. К раствору прибавляют. около 
0,5 г кристаллического йодистого калия и титруют 0,1 н раство- 

а. Одновременно с основным опытом ставят 
НЕЕ 2 1 мл дистиллирован- 
контрольный, т. е. вместо мочи приливают 1 м. лу 
ной ВОДЫ. : 

В о пробирке определяют хлориды В 
так как в условиях окисления хлор и. аа. 
виде и надо вносить поправку на окисление Хл ри; 


круг 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХЛОРА В МОЧЕ 


3 мл неконсервированной мочи вливают в фарфоровую чаше- 
«ку, подкисляют консервированной азотной ай, прилинй 
10 мл 0,1 н раствора азотнокислого серебра и 2— Е насыщен- 
ного водного раствора железо-аммонийных квасцов. ‘осле этого 
избыток азотнокислого серебра оттитровывают 0,1 н раствором 
оданистого. аммония. 

ы Е. количеству израсходованного азотнокислого серебра вы- 
числяют содержание хлора в исследуемой моче. 

1 мл 0,1 н АсМОз соответствует 0,003545 г хлора. 

В присутствии окисляющихся веществ реакция протекает так: 

6КЛОз-+3Н.$0.-+3К›$О4-3ЗН2О- 150. 

Оставшийся неизрасходованным КУОз в присутствии КУ раз- 
лагается по формуле: 

КЛОз-+5КУ-+ЗН.$0.=3К-$О4-+ 32+ 30. 

Освободившийся йод вступает в реакцию с гипосульфитом: 

]2+2Ма›52Оз=2Ма/] + Ма254О. 

На один атом йода идет | моль гипосульфита, а так как атом 
эквивалентен 1/5 моля КЛО;з, 1 мл 0,1 н раствора гипосульфита 
соответствует 3,567 мг КЛО:. Так как 6 молей КЛОз дают 15 ато- 
мов свободного кислорода, 2402г О. (15Ж16) соответствуют 
214,02Ж6= 1284,1 г КЛО:, а! мг израсходованного К.О; — 
0,1869 мг кислорода. 

Из количества гипосульфита, израсходованного в контроль- 
ном опыте, вычитают количество его, пошедшее в основном опы- 
те. Полученную разницу умножают на 3,567, результат и будет 
составлять количество йодноватистого калия (мг), израсходо- 
ванного на окисление. 

В отдельной пробе мочи определяют содержание хлора, вы- 
считав, сколько содержится его в 1 мл мочи. Умножают эту ве- 
личину на 1,207 (для перевода в мг КЛОз) и вычитают из израс- 
ходованного количества йодноватистокислого калия. Полученную 
величину умножают на 0,1869. - 

ример. При титровании в контрольном опыте пошло 
27,5 мл 0,1 н раствора гипосульфита, в основном — 15,5. 

В 1 мл мочи содержится 9 мг хлора, а КЛОз — 2,414 мг. 

Тогда (27,5—15,5) Х3,567—2,414Х 0,1869 =7,55 мг кислорода на 


1 мл мочи. Данные анализа нужно выразить в суточном количе- 
стве мочи. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАЛЬЦИЯ В МОЧЕ 


К 100 мл свежей мочи добавляют аммиак до появления 
осадка. Через 1—2 час. после осаждения фильтруют. Весь осадок 
переносят на фильтр и промывают подщелоченной аммиаком 
дистиллированной водой. Воронку с промытым осадком встав- 
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фуге (3000 обе 
пробирку выни 
тастеровской т 
ТИВаюЮт В СА 








чистую колбу и наливают на фильтр подогретый 10‘ 
а ВоВ уксусной кислоты. К полученному В брачном 
вех О ВННЫЙ щавелевокислый аммоний 
= „Осадок, перенесенный на фильтр, промывают несколько раз 
10%-ным раствором уксусной кислоты, воронку вместе с Ель 
ром вставляют в другую чистую колбу. Фильтр прокалывают 
стеклянной палочкой и осадок сливают горячей дистиллирован- 
ной ВОДОЙ В колбу. Туда же прибавляют 5 мл концентрирован- 
ной Н>5Ох и в горячем виде титруют 0,1 н раствором КМпО, до 
появления розовой окраски, не исчезающей в течение 1—9 мин. 
При титровании раствор хорошо перемешивают, | 
1 мл 0,1 н раствора КМпО. соответствует 2 мг кальция. 
Содержание кальция (мг%) вычисляют по формуле: 


в-2г 
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сне 





















Хх = 









где а — количество 0,1 н раствора КМпО., пошедшего на титро» 
вание, мл; 

в — количество мочи, взятое для определения, мл; 

г — удельный вес мочи. 

Микрометод определения содержания кальция в моче. В 
центрифужную пробирку пипеткой наливают 2 мл мочи, добав- 
ляют 2 мл насыщенного раствора щавелевокислого аммония и 
оставляют на 30 мин., затем центрифугируют в электроцентри- 
фуге (3000 оборотов в минуту) в течение 10 мин. После этого- 
пробирку вынимают, жидкость с осадка сливают или отсасывают 
пастеровской пипеткой, присоединенной к резиновой груше, на- 
ливают в пробирку 4—5 мл дистиллированной воды и снова 
центрифугируют. Промывают водой еще раз, затем воду слива- 
ют. а на осадок наливают 6 мл 1 н раствора серной кислоты и 
нагревают в водяной бане до полного растворения осадка. 

Полученный горячий раствор титруют 0,01 н раствором 
КМпОх1 из микробюретки до слаборозовой окраски. 

Умножив количество 0,01 н раствора КМпО., пошедшего на 
титрование, на 0,2, получают количество кальция (мг) во взя- 
гом для анализа объеме мочи. 

Пользуясь формулой, вычисляют количество кальция 


100: 2: 0,2 


в.2г 





















в Мг%: 













где а — количество 0,01 н раствора КМпО., пошедшего на ти- 


трование; 

в — количество мочи, Мл; 

02 количество Са (мг), соответс 
вора КМпО4; 

г — удельный вес мочи. 







твующее 1 мл 0,01 н раст- 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФОРНОЙ КИСЛОТЫ В МОЧЕ 


`Отмеривают пипеткой 5 мл мочи и вливают в колбу Кьель 
даля, добавляют 5—10 мл смеси кислот {НМОз-+Н2504) и на 
тревают на электроплитке до полного выделения бурых паров 
‘окислов азота. Затем снимают с нагревательного прибора, охла 
ждают, добавляют 5 мл концентрированной азотной кислоты и. 
снова нагревают до полного просветления жидкости. Снятую с 
нагретой плитки колбу охлаждают, добавляют 50—70 мл ди- 
стиллированной воды и еще кипятят несколько минут для окон- о 
чательного удаления окислов азота. После охлаждения раствор. 
выливают в мерную колбу емкостью 200 мл, доливают дистил- 
лированной водой до метки, хорошо перемешивают. Затем берут 
‘25 мл этого раствора в отдельный стакан на 900 мл, добавляют 
10 мл концентрированной НМОз и нагревают до кипения. В го- 
рячий раствор добавляют 25 мл раствора молибденовокислого 
аммония. Фосфор при этом выпадает в виде желтого осадка. 
`Осадку дают осесть, а прозрачную жидкость сливают на плот- 
ный беззольный фильтр. 

Осадок в стакане несколько раз промывают водой до ней- 
‘тральной реакции, причем промывные воды каждый раз выли- 
зают на фильтр. 

Для проверки реакции собирают только что вытекшие из-под 
воронки капли фильтрата в чистую пробирку, добавляют 9—3 
‘капли метилоранжа. В присутствии кислоты появляется красная 
‘окраска раствора. Нейтральная среда дает желтое окрашива- 
ние. После промывки осадок с фильтром помещают ‘в стакан, 
Тде находится осадок, добавляют 100 мл дистиллированной во- 
ды, фильтр разрывают стеклянной палочкой на кусочки, кипятят 
‘несколько минут для удаления углекислоты. Раствор охлажда- 
ют, добавляют 30 мл 0,1 н раствора М 


сетке для полного удаления аммиака. Пары аммиака обнаружи- | 
| 

















‘индикатора фенолфталеина, и титруют 0 





‚до полного обесцвечивания раствора. 8 м 
Чтобы вычислить количество фосфора (мг) во взятом объеме Фора м 
‘мочи, необходимо из количества 0,1 н 


раствора щелочи, прили- ь ь 
тои к осадку, вычесть количество 0,1 н раствора Н5$Од, ‘пошед- 


| 
3 
‘шее на титрование, и умножить это число на 0,11075 и на 8. Ко- | 
личество фосфора (мг%) вычисляется по формуле: 


х—_(“@1 — 42) - 0,11075.100.3 1 5» 
ай в-г и 





тде а, — количество 0,1 н раствора МаОН, прилитого к осад- 
ку, мл; 


а› — количество 0,1 н раствора Н»$О., 
трование, мл; 


330 в 


пошедшего на ти- 





9,11075 — количество Р- (мг) 
во 





‚ соответствующее [мл 0,1 н раст- 
МаоН, пошедшего на растворение осадка; 








м Ц а. з — количество мочи, взятое для анализа, мл; 
Паро г — удельный вес мочи. 
ра, а Для выражения количества фосфора в Р5О; необходимо 
т полученный результат умножить на 998. 
“яту 
ос 
мм ОПРЕДЕЛЕНИЕ НЕОРГАНИЧЕСКОГО ФОСФОРА В МОЧЕ 
Я 
ато Берут 1 мл мочи и разбавляют в 10 раз (к 1 мл мочи при- 
т ДИТ бавляют 9 мл воды). Е : ь 
мб В одну мерную колбу или цилиндр на 25 мл берут 2 мл мочи, 
а разбавленной в 10 раз, в другую колбу — 2 мл стандартного ра- 
ня, В ы створа фосфора. В обе колбы прибавляют по 5 мл дистиллиро- 
о т занной воды и хорошо перемешивают. 
КИС Затем в колбы прибавляют по 2 мл молибденовокислого 
О Осадка аммония и столько же гидрохинона, дают постоять 5 мин. Затем 
НА паст прибавляют по 2 мл карбонат-сульфита и доливают водой до 
метки. : + 
ДО НЕЙ. Растворы хорошо перемешивают и через 10 мин. а 
а3 выл | рируют. При наличии осадка мочу следует подогреть, если = 
не поможет — прибавить несколько капель НС! для оРРЕЧАЯ 
у одим‹ 
И ИЗ-ПОД ния выпавших окислов. Если осадок не и ие 
ют 2—3 мочу профильтровать. Содержание фосфора ь 
красная | вают ‘по формуле: 
крапива __ Н,:0,1.10-100 
у стакаи, ОПР УИ 
у стак . 
Е: й в0- 
И : д тного раст- 
Пат где Н; — отсчет по шкале колориметра для стандар Р 
де ворах емого раст- 
ее И Но — отсчет по шкале колориметра для исследует р 
т вора; ее О 
тать Е: к стандартного раствора содержится 0,1 мг фос 
ЛВ : фора. 
але 
о; 
р 
и Н 
бе 
роб" 
пр 
2 по 
й 
на . 
0 х 



























ПРИМЕНЕНИЕ МАТЕМАТИЧЕСКОЙ 
СТАТИСТИКИ ПРИ ОБРАБОТКЕ ОПЫТНЫХ 
ДАННЫХ 







В настоящее время математическая статистика нахо- 
дит самое широкое применение в различных отраслях на- 
родного хозяйства в том числе в ветеринарии при диагно- 
стике, профилактике заболеваний и лечении больных ЖИВОТНЫХ. 
Выявление, например, ранних признаков нарушения обмена 
веществ у животных и профилактика возникающих по этой при- 








чине заболеваний требует выполнения биохимических исследо- ЧЕННЫМ ИХ ЧИ В 
ваний кормов, органов и тканей животных. Большая работа в ‘овокутности, Не 
Этом направлении проводится ветеринарными лабораториями, ПОтребовадо бы в 
многими из которых накоплен большой материал по содержа- т ОЗОЖНЫМ 
нию неорганических веществ, витаминов и белковых соединений ОТТНЫЙ ‚ Так ка 
в биологических объектах, Однако анализ этих данных в боль- Жаетя ( Териад | 
шинстве случаев проводится путем простого визуального сопо- КИ Мер, ) 
ставления их с имеющимися в литературе так называемыми о. ах 
} нормативными показателями, в результате чего делаются диаг- ор ЯЗВ 3 
й ностические выводы о причинной связи того или иного заболева- о ыы тра ЗМенс 
ния с определенным видом нарушения обмена веществ. Чтобы “ен иены | 
из результатов клинических и лабораторных исследований мож- нор ы С Дос © 
но было получить соответствующую информацию, необходим их | м Оо, Что 
| р глубокий анализ с привлечением математических методов, кото- ] Ча Как “УИС: 
| рые позволили бы разобраться в массе варьирующих материа- | бо, Жив “Пля 
. лов, определить степень достоверности и установить их связь с | Ч ыы 6 “ ОГ А 
Ё наблюдаемыми заболеваниями. Такой анализ эксперименталь- ] Ч ос Фе ` 
р ных данных намного повысил бы эффективность и действенность а а мен 
. исследований, проводимых ветеринарными лабораториями. № 6 У й ой с 
ы Часто бывает и так, что у животных одного и того же хозяй- и, и Ч | 
18 ства наблюдается несколько видов нарушений обмена веществ, | ом Ко 4 $ 1 
| вызванных минеральной, витаминной или углеводной недоста’ Ома ба Ай 
г точностью. Это еще более усложняет общую картину, и анализ и мб КИ 
Е. И 
| 382 © 





м Раадт” — 


лабораторных и к. их иИсСл Й 
НИ т НЫ и клинических исследований становится затруд* 
ительным, особенно если принимать во внимание варьирова 
ние изучаемых показателей. Вооб : 
> 1 лей. още необх 
визуальный метод оценки кспериментадь 
лает Е] К т т с : < - 
дает возможности выявить существенные и несущественные от- 
клонения рт показателей, наблюдаемых у здоровых животных 
из-за разброса данных, вызванного бог Й Е < 
с х. о большой в 
изучаемых объектов. о 
этих случаях на помощь экспериментатору приходит ма- 
е чес или, как ее еще иначе называют, вариационная 
статисти а. Она представляет собой раздел математики, опира- 
ющийся на теорию вероятностей и используемый для установле- 
ния закономерностей в массовых явлениях методом обобщаю- 
щих показателей. 
Мате < С 
Математическая статистика является тем мощным инстру- 
ментом в руках научного и практического работника, с помощью 
которого он может разобраться в массе варьирующих резуль- 
татов исследований, оценить их достоверность и выявить сущест- 
венные и несущественные связи между изучаемыми явлениями. 


В последние годы особенно широко стали применять стати- 
стические методы благодаря разработке способов, позволяющих 
обрабатывать данные сравнительно небольшого числа наблюде- 
ний. Это важно в том отношении, что в биологических, в том 
числе и в ветеринарных исследованиях, чаще всего имеют дело 
не с общей совокупностью изучаемых показателей, а с ограни- 
ченным их числом, с так называемой выборкой из генеральной 
совокупности. Не говоря уже о том, что сплошное наблюдение 
потребовало бы весьма больших затрат, оно не всегда является 
и возможным, так как при проведении некоторых исследований 
опытный материал. приводится в негодность или вообще уничто- 
жается (например, при химических анализах, в фармакологи- 
ческих опытах над животными ит. д.). 

В связи с заменой изучения генеральной совокупности изу- 
чением ограниченной выборки возникает вопрос, отражает ли 

с достаточной степенью объективности свойства гене- 

совокупности (является ли репрезентативной) подоб- 
как капля крови отражает свойства всей крови изу- 
чаемого животного. С помощью математической статистики раз- 
работаны определенные приемы взятия выборки, боестечиваю- 
щие в достаточной степени ее репрезентативность и получение 
объективных оценок параметров генеральной совокупности, 

Обр 


Т 
с 


пос. 
э ЬНОЙ 
рально 


но 


аботка экспериментальных материалов методами мате- 
у Г 1 за 
матической статистики ценна еще и в том отношении, а 
позволяет публиковать цифровые данные в четкой и сжа 


С И 
рме т (их таблиц, занимающих ‘много места 
форме вместо громоздких а для анализа данных. Боль- 
трудных для восприятия и ПН 2—8 строчками, в 
шой табличный материал заменяе ры, © ПОМОЩЬЮ КОТО- 


т 
которых приводятся определенные параме 55 

























































рых можно произвести оценку экспериментальных данных и п@% 
лучить объективные выводы по результатам исследований. 2 
Приемы статистической обработки опытных данных весь А 
разнообразны, и это обстоятельство сильно затрудняет выбо 
подходящего метода. Поэтому мы задались целью дать простое 
и сжатое изложение методов математической статистики, до 
ступное самому широкому кругу ветеринарных работников, 

Описанные в настоящем руководстве приемы и методы могу 
быть использованы при обработке и оценке данных, полученных 
при проведении лабораторных и клинических исследований. } 

При изложении вопросов, связанных со статистической обра-_ 
боткой экспериментальных материалов, мы будем исходить из 
закономерностей так называемого нормального расир деления 
значений измеряемой величины. Большинство статистических 
совокупностей, встречающихся в практике биологических: иселе- 
дований, имеют нормальное или близкое к нормальному распре- 
деление. Правда, иногда встречаются и отклонения, но они не 
настолько велики, чтобы можно было отказаться от использова- 
ния законов и выводов нормального распределения. 

Любое изучаемое множественное явление, свойство или при- 
знак обладает изменчивостью, т. е. под воздействием тех или 
иных случайных причин варьирует, принимает различные значе- 
ния. Характер варьирования может быть изучен, если наблюде- 
ния сведены в вариационные ряды. Закономерность распределе- 
ния опытных величин ‘и его важнейшие особенности выявляют- 
ся при графическом изображении, для построения которого на 
оси абсцисс наносят возможные значения определяемой величи- 
ны (х), а на оси ординат число или частоты появления данных 
значений (п; ). Нормальное распределение значений измеряе- 
мой величины подчиняется уравнению Гаусса — Лапласа: 








(х—а)? 
2с1 


› 


вы 
< 2п 


где у — величина ординаты распределения; 
а — истинное значение определяемой величины; 
х — значение, полученное при измерении; 
е — основание натуральных логарифмов (2,718); 
П — постоянное чиело (3,14); 
о — дисперсия или средний квадрат отклонения; 
корень квадратный из этой величины известен под на- 
званием среднего квадратичного отклонения с отдель- 
ного измерения от средней арифметической. 
Графическое изображение этого уравнения (рис. 65) пред- 
ставляет собой кривую нормального распределения колоколо- 
образной формы, симметричную относительно прямой х-а и ас- 
симптотически приближающуюся к оси абсцисс при х. —- со. 
Из конфигурации кривой следует, что нормальному распределе- 
нию присущи следующие общие закономерности: 
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Рис. 65. Кривая нормального распределения 

Гаусса-Лапласа: х: — отдельные значения изме- 

ряемой величины; П: -— частоты их появления; 

М — средняя арифметическая величина вариа- 
ционного ряда 


Уравнение Гаусса-Лапласа справедливо при большом числе 
в ветеринар- 


наблюдений (свыше 30), но как мы уже отметили, 
ных исследованиях часто приходится иметь дело и со сравни- 
тельно небольшим числом наблюдений, с малыми выборками’из 
генеральной совокупности. В этом случае необходимо пользо- 
заться так называемым {- распределением Стьюдента, которое 
зависит только от объема выборки, или, точнее, от степени сво- 


боды ряда (к=и—П. : 

Кривые распределения Стьюдента по своеи форме ра 
нают кривые нормального распределения, но при малых значе 
ниях числа степеней свободы ("—1) они гораздо медленнее 
сближаются с осью абсцисс. Начиная уже с 20 Ва 
распределение Стьюдента довольно хорошо Я оба: 
вой нормального распределения Гаусса-Лайласа: и, ар 
зом, по методу Стьюдента возможна обработка и 00: 
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того, что оно наиболее часто применяется в исследовательской и 
практической работе. Однако оно может быть использовано и 
при обработке большого числа наблюдений. При оценке суще- 
ственности различий между опытными. данными и определении 
доверительных границ, заключающих наиболее достоверное 
значение измеряемой величины, мы будем исходить из крите- 
рия Ё и уровня значимости Р. 

` В биологических исследованиях считается вполне достаточ- 
ным опираться на уровень вероятности &, равный 0,95. (или 
95%). Следовательно, за достоверные события принимают та- 
кие, вероятность возникновения которых равна 0,95 и больше, 
Вероятность противоположного события, которой можно прене- 
брегать в данном исследовании, принято называть уровнем зна- 
чимости Р. Достоверность различия, вывода или заключения 
считается доказанной, если его вероятность © равна 0,95, т. е. 
составляет 95 шансов из 100. Но достоверность вывода, или за- 
ключения, является доказанной, если ему отвечает уровень’ зна- 
чимости Р, равный 0,05 или меньший, т. е. против данного ут- 
верждения или различия не более 5 шансов из 100. Следова- 
тельно, выдвинутое из данных эксперимента, положение явля- 
ется достоверным, доказанным. 

Применение математической статистики при выполнении эк- 
спериментальных исследований позволяет получить ответ на 
следующие 3 вопроса: 

1. Какова погрешность произведенных измерений изучаемой 
величины и укладывается ли она в допустимые пределы, гаран- 
тированные принятым уровнем значимости? 

2. Доказано ли влияние изучаемого фактора на те или иные 
показатели исследуемого объекта или имеющибся“ различия 
между опытными и контрольными данными объясняются раз- 
бросом данных, т. еМслучайными. ошибками эксперимента? _ 

3. Имеется ли корреляционная зависимость между изучае- 
мыми показателями и какова теснота их связи? 

Нетрудно видеть, что эти вопросы являются основными при 
выполнении тех или иных опытных работ, так как получение от- 
вета на последние позволяет экспериментатору сделать пра- 
вильные, объективные выводы из результатов исследований и 
наметить пути и методы решения поставленной задачи. 

Но прежде чем производить математическую обработку ре- 
зультатов эксперимента, необходимо числовые данные приве- 
сти к виду, удобному для такой обработки. Данные следует упо- 
рядочить и оставить в них то количество цифровых знаков, кото- 
рое согласуется погрешностью измерений. 










































ОШИБКИ ОПЫТА. И-ИХ КЛАССИФИКАЦИЯ 





При выполнении экспериментальных работ мы получаем 

ение измеряемой величины с большим или меньшим при- 
и Точного ее значения мы получить не можем вслед- 
бли Е 1 
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ствие того, что любые измерения содержат более или менее зна- 
чительные погрешности. Поэтому в опытных данных должны 
приводиться не только числовые значения изучаемых величин, 
но и степень их точности. 

По своему характеру ошибки опыта делятся на: 1) система- 
тические, 2) случайные и 3) грубые, или промахи. 

Промахами называются грубые ошибки, сильно искажающие 
опытные данные. Сюда относятся, например, ошибки, связанные 
с неверными отсчетами при взвешивании и отмеривании объе- 
мов и отсчетами показаний на шкалах приборов, с потерями на- 
весок, растворов и т. п. Результаты таких определений отбрасы- 
ваются при вычислении среднего значения. 

Систематические ошибки возникают вследствие неправильно- 
сти в показаниях приборов, неточной калибровки измерительной 
посуды, несовершенства методики опыта и односторонних внеш- 
них воздействий. Эти ошибки обычно оказывают постоянное 
(одностороннее) влияние на данные опытов. В результате изу- 
чения причин их возникновения они ‘могут быть учтены путем 
проверки посуды, приборов и уточнения методики опыта. При 
этом в данные измерений могут быть внесены необходимые по- 
правки. 

Случайными называются неопределенные по величине и зна- 
ку ошибки, возникающие вследствие одновременного действия-и 
проявления различных причин, не находящихся во взаимной за- 
висимости. Случайные погрешности обнаруживаются при мно- 
гократном измерении данной величины в том, что полученные 
результаты отличаются друг от друга даже в тех случаях, ког- 
да повторные определения проводятся одинаково тщательно и, 
казалось бы, при одних и тех условиях; . 

В отличие оф систематических ошибок блучайные не могут 
быть устранены или исключены введением каких-либо попра- 
вок, Однако их можно уменьшить увеличением числа парал- 
леёльных измерений. Влияние случайных ошибок на результат 
измерения учитывают теоретически путем обработки серии > 
раллельных измерений данной | величины с помощью иетоВй 
математической статистики. Ошибкой измерения называют раз 
ность между результатом измерения и истинным значением из- 
меряемой величины: 

х—а= =, 


где = ошибка, х — результат измерения, а — истинное значе- 


ние. 
Ошибка измерения характер 
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Абсолютная и относительная ошибка 


При оценке результатов опыта необходимо различать поня- 
тия об абсолютной и относительной ошибках. Абсолютная 
ошибка х — это разность между полученным результатом хи 
истинным значением определяемой величины а: 

х—а=-а. 

Но так как истинное значение остается неизвестным, а в ре- 
зультате опыта получается лишь наибольшее вероятное или 
среднее значение измеряемой величины, то за абсолютную 
ошибку принимают разность между отдельным определением 
х; и средним значением М: 

Хх; М=-а. Е 

Различают еще предельную абсолютную ошибку 9, т.е. 
максимально допустимую ошибку при проведении данного 
опыта. В случае шкал приборов и измерительной посуды, снаб- 
женной делениями, за предельную ошибку принимают половину 
деления шкалы. Например, если цена деления пипетки 0,1 мл, 


к 1 = 
то предельная ошибка @р=-Е-о- .0,1—0,05 мл. Абсолютная 





ошибка выражается в тех же единицах, в которых измерялась 
данная величина. 

Относительной ошибкой А% называется отношение абсо- 
лютной ошибки к измеряемой величине (ее среднему значе- 
нию), выраженное в процентах А % = а 

Предельной относительной ошибкой =А% называют макси- 
мальную ошибку, которая еще считается допустимой при прове- 
дении данного измерения. 

Абсолютная ошибка не дает возможности сравнивать между 
собой точность, с которой проводились измерения в поставлен- 
ных опытах. Такая оценка может быть произведена с помощью 
относительной ошибки, которая чаще всего выражается в про- 
центах, в то время как абсолютная ошибка выражается в еди- 
ницах измерения среднего результата. 

Пример. Определяли количество фосфора в кормах. В 
пробе № 1 было найдено 4,2 г фосфора, в пробе № 2 — 0,24 ев 
| кг сухого корма. В первом случае абсолютная ошибка соста- 
вила =0,1 г/кг, во втором— 0,01 г/кг. Оценку точности опре- 
деления фосфора в каждой из проб производят следующим об- 








разом: 
Относительная ошибка первого определения: 
: 3 0,1:100 10 р 
А% 1 м Е-ЕЦЕЯ =2,4%. 





могут включать в себя систематическую ошибку, следовательно, 
условием получения правильных результатов является хорошая 
воспроизводимость при отсутствии систематической ошибки. 
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Относительная ошибка второго определения: 

0,01-100 1 

А иены. 90/ 
04 05 =%2% 






Оказалось, что второе определение дало . 
решнестью, вдвое превышающей погрешность первого опреде- ь 
ления, между тем как его абсолютная ошибка была меньше в \ 
100 раз абсолютной ошибки первого определения. 


результат с пог- 







ЭЛЕМЕНТЫ ПРИБЛИЖЕННЫХ ВЫЧИСЛЕНИЙ И ПРАВИЛЬНОЕ 
ОФОРМЛЕНИЕ ДАННЫХ ИЗМЕРЕНИЙ 






При обработке результатов опыта, в том числе и результатов ы 
анализа, нередко допускаются ошибки в отношении числа зна- 
чащих цифр. Данные опыта дают нам приближенные значения 1 








опредляемых величин, что обусловлено ногрешностями измере- й 
ний. В связи с этим результат опыта должен быть выражен а 
числом, которое показывает не только среднее значение опреде- ьы 






ляемой величины, но и точность ее измерений, Это означает, что 

























8 относительная ошибка округления числа, выражающего резуль- 
повину тат опыта, должна соответствовать погрешности измерения 
Я данной величины. Результат, выраженный слишком большим ко- 
’ . личеством цифр, может привести к неверному заключению. отно- 
лютНая сительной точности измерения, так как можно предполагать, что а 
- она значительно выше, чем на самом деле. Е. 
‚рялась В связи с этим необходимо хотя бы коротко ознакомиться с Я 


приближенными числами и приемами их оформления. Оцени- з 

вая точность чисел, необходимо различать 2 понятия: «десяти- 1 

чный знак» и «значащая цифра». Десятичными знаками назы- | 

ваются цифры числа; стоящие правее запятой, отделяющей его | 

дробную часть. Значащими цифрами называются все цифры 

числа, кроме нулей, стоящие слева. Нули впереди числа не явля- 

ются значащими, а только указывают местоположение других . | 

цифр: Так, например, в числе 0,00256 только три значащие циф- | 

ры (256). Нули в середине числа, между другими цифрами, все- 

гда являются значащими. Нули в конце числа могут быть знача- 

щими и’ незначащими, в зависимости от того, с какой точностью 

была измерена данная величина. Например, если навеска | 

0,3200 г была взята на аналитических весах, оба нуля являются | 

значащими, так как аналитические весы позволяют определять 

и десятичные доли грамма, т. е. четвертый десятичный знак. В я 

величине навески 2,320 г взятой на технохимических весах, пос- 

| ледний нуль значащей цифрой не является, поскольку м 

мические весы не узы тысячных долей грамма, их чу 
тавляет =0,01 г. | 

; ления приближенных чисел приходится О | 

ьше десятичных знаков в конце числа. ‘р 


ифра 
вилом, если. отбрасываемая Ц 
и | фру оставляют без 
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изменений; если отбрасываемая цифра больше 5, то предыду- 
щую цифру увеличивают на единицу. Если отбрасывается цифра 
5, придерживаются правила четности: если предыдущая цифра 
четная, она остается без изменения; а если нечетная, увеличи- 
вается на единицу. - . 

Рассмотрим несколько примеров по оформлению числовых 
записей результатов эксперимента. 


Пример 1. При установке титра 0,1 н МаОН была записана 


поправка к титру К=0,93245. Определить: 

1) правильно ли произведена запись поправки к титру, 2} 
сколько следует оставить в данном числе десятичных знаков, с 
тем, чтобы погрешность его округления соответствовала погреш- 
ности установки титра раствора МаОН? ое" 

Предельная абсолютная ошибка на бюретке бир = 0,05 мл 
(половина деления). ‘Для установки титра обычно берут 25 мл 
0, н НС! (приготовленной из фиксанала). На титрование этого 
объема расходуется близкий к нему объем раствора. МаОН 
(приблизительно децинормального). Относительная ошибка 


0,05: 100 
титрования А%= 55  =0,2%. 


К этому еще следует прибавить ошибку отмеривания пипеткой 
25 мл 0,1 н НС|, равную 0,1%. В сумме это составит относи- 
тельную ошибку, равную 0,3%. 
Число, выражающее значение поправки к титру, дано с аб- 
солютной ошибкой == 020% Относительная ` погрешность 
0. -100 те > 
округления числа А % = —0,039152. =0,0001%. | 
Отсюда следует, что запись поправки к титру раствора явля- 
ется неправильной: число дано с погрешностью в +0,0001%. а 
сама установка титра была выполнена с погрешностью 0,3%, 
Учитывая погрешность установки титра, поправка К должна 
быть записана с тремя десятичными знаками, т. е. К=0,932. 
Если бы мы оставили только два десятичных знака, то ошибка: 
округления числа превысила бы ошибку установки титра; что в 
свою очередь, внесло бы погрешность в данные объемных опре- 
делений, выполненных с участием приготовленного раствора. 
При различных вычислениях необходимо иметь в виду со- 
вершенно очевидное положение о том, что никакие математичес- 
кие действия с результатами опытов не могут увеличить их точ- 
ность и точность конечного результата. Поэтому, если в цепи 
вычислений имеется какое-либо не очень надежное число, то 
точность конечного результата не может быть большей, чем точ- 
ность наименее надежного звена. Теория ошибок приводит к 
следующим выводам, важным при проведении эксперименталь- 
ных исследований: - 
1. При сложении и вычитании приближенных чисел в окон- 
чательном результате следует оставлять не больше знаков после 
запятой, чем их имеется в наименее точном числе. Наименее 
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Пример 2 
ВОЙ ВЫТЯЖЕ 
\зОН, пмеющег 
ачет на объем 
Объем точно ( 
ак, учитывая, 4 
чацие цифры, в 
чето значащих 


чо 1 ОН 








точным считается чи 
знаков. 
__“ т и делении в конечном результате следует 
} ть не более значащих цн че Е 
1 м их имее 
точном числе. 5 к 


сло с меньшим количеством десятичных 


3. При сложении и вычитании п 
ваются их абсолютные ошибки. Пр 
мируются относительные ошибки. 


Пример 1. Для вычисления молекулярного веса хлори- 


стого кальция СаСф в таблице Менделеева находим следующие 


значения атомных весов: для`кальция 40,08 и для хлора 35,457. 
Однако было бы неправильным написать значение молекуляр- 


ного веса хлористого кальция 40,082 . 35, 457=110, 994. Атом- 
ный вес кальция ‘приводится в таблице с двумя десятичными 
знаками, следовательно, молекулярный вес СаСф должен быть 
записан с двумя десятичными знаками: 110,99. 

ример 2. На титрование общей свободной кислотности 
водной вытяжки силоса было израсходовано 12,5 мл 0,1 н 
МаОН, имеющего поправку к титру К=0,981. Произвести пере- 
расчет на объем точно 0,1 н раствора МаОН. 

Объем точно 0,1. н Мадон равен: 12,5 . 0,981 = 12,9625 мл. Од- 
нако, учитывая, что наименее точное число (12,5), имело 3 зна- 
чащие цифры, в конечном результате оставляем такое же коли- 
чество значащих цифр, т. е. записываем, что объем раствора 
точно 0,1 н МаОН составляет 12,3 мл 


риближенных чисел склады- 
и умножении и делении сум- 


ВАРИАЦИОННЫЙ РЯД И ЕГО ХАРАКТЕРИСТИКА 

Ряд значений изучаемой величины, полученной в результате 
опыта, называется вариационным рядом. Эти значения колеб- 
лются в определенных пределах, варьируют, чем, собственно, и 
объясняется название «вариационный ряд». ь 

Если отдельные значения измеряемой величины даны в воз- 
растающем или убывающем порядке, то ряд называется упоря- 
доченным, ранжированным варизционным рядом. . 

Отдельные члены ряда обозначаются через х: , где й может 
принимать различные значения от | до я. Таким. образом, ряд 
имеет следующее математическое выражение: 

А, №2, Хз...Ап. (1) 

Различают простые и сложные ряды. Простым Е 
ряд, в котором не повторяются отдельные значения. ример ь 
может служить указанный ряд (1). Сложным о 
ие ее С 
повторяются, имеют те или иные ь Е 
о, показывающее, сколько раз иде о ряд 
значение у отдельных членов ряда. у т 

ие: ро 
имеет обозначен ЕЕ: 
пт, П2, ПЗ... Пп 



















































































в) признака может быть дискретной 
(прерывной) и непрерывной (интервальной). В соответствии с 
этим вариационным ряды делятся на дискретные и непрерыв- 
ные. В дискретных рядах значения признака различаются меж- 
ду собой на целые числа. Например, количество анализов, вы- 
полненных за день, число животных в опытных группах и т. д. 
В непрерывных, или интервальных, рядах значения признака 
могут отличаться друг от друга на очень малую величину в за- 
висимости от точности измерения и принятой в опыте единицы 
измерения. Можно сказать, что дискретные ряды получаются в 
результате счета, а интервальные — в результате измерения. 

В случае больших непрерывных рядов для их математичес- 
кой обработки значения (вариации) признаки объединяются в 
интервалы (классы). Обычно ряд разбивают на 5—10 интерва- 
лов. Для нахождения размера интервала разность между наи- 
большим (хиах) и наименьшим (Хшы ) членом ряда делят на 


Вариация (измене 


Хтах — Хшт 


принятое число интервалов: число интервалов = 1, где /— ширина 


интервала. 

Бели при этом получаются дробные числа, то в целях упро- 
щения статистической обработки их округляют с таким расче- 
том, чтобы получить однозначные или не более чем двузначные 
числа. 

Рассмотрим пример. Допустим, производилось взвешивание 
24 опытных животных (свиней), в результате которого были 
получены следующие данные (кг): 75, 82, 76, 81, 84, 85, 83, 88, 90, 
99, 93, 86, 87, 93, ЭТ, 89, 90, 87, 97, 95, 88, 86, 86. : 

Разбиваем полученный ряд на 5: интервалов. Наибольший 


член ряда хш»х  =99, а наименьший Хтт =765 ке. Определяем 
размер интервала: 





5 —= 5 =4,8 кг, 


Полученное значение округляем до 5. После упорядочения ряда 
и распределения данных по интервалам получаем следующий 
интервальный ряд: 


интервалы (кг): 75—80, 80—85, 85—90, 90—95, 95—100; 
частоты: 35959. 

При статистической обработке интервальный ряд превраща- 
ют в дискретный. Для этого находят центральное значение ин- 
тервала, которое приближенно равно среднему значению край- 
них членов интервала. Например, центральное значение интер- 


вала (75—80) равно а: 


= —=77,5 ИТ. Д. 
После соответствующих пересчетов получаем дискретный ряд: 
центральное значение интервалов: 77,5, 82,5, 87,5, 92,5, 97,5: 
частоты: 3 5952. 
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СТАТИСТИЧЕСКАЯ ОБРАБОТКА ВАРИАЦИОННЫХ РЯДОВ 


Статистическая обработка ряда опытных данных (или вари- 


ационного ряда) состоит из целого ряда приемов, позволяющих 
вычислить значения его параметров. Это необходимо для того, 
чтобы произвести оценку точности и надежности полученных 
к интервал значений, в котором с определен- 
| 1 рностью заключено наиболее вероятное значение 
определяемой величины. 

Математическая обработка данных может производиться но- 
разному, в зависимости от того, как будут оцениваться резуль- 
таты эксперимента. Допустим, что экспериментатор изучает 
деиствие какого-либо фактора (например, рационов кормления) 
на содержание фосфора в сыворотке крови животных, Тогда 
неооходимо сравнить полученные данные по определению фос- 
фора в сыворотке крови опытных животных с такими же дан- 
ными для контрольной группы животных, которая воздействию 
изучаемого фактора не подвергалась. При этом необходимо 
выяснить: объясняются ли полученные расхождения между со- 
держанием фосфора в сыворотке крови опытной и контрольной 
групп животных влиянием изучаемого фактора или указанные 
различия являются следствием разброса опытных данных, вы- 
званных случайными ошибками измерений? Для получения от- 
вета на этот вопрос применяется определенный прием статисти- 
ческой обработки результатов эксперимента. 

Но может быть и другой случай. Допустим, что изучается 
содержание меди в кормах той или иной зоны. При этом, конеч- 
но, не возникает вопроса о том, чтобы сравнивать исследуемые 
корма с какими-то контрольными кормами. Само собою разу- 
меется, что такой вопрос и не может возникнуть у эксперимен- 
татора, если речь идет о содержании какого-либо элемента в 
кормах, которые до этого не исследовались. 

В таком положении с помощью математической статистики 
необходимо выяснить следующее: в какой мере достоверны по- 
лученные данные и укладываются ли они в допустимый интер- 
вал значений, который гарантируется определенной степенью на- 
дежности, какова погрешность средних значений определяемой 
величины? 

Для получения ответа на поставленные вопросы необходимы 
несколько иные приемы математической статистики. В данном 
случае ряд экспериментальных данных обрабатывают как та- 
ковой, без его сопоставления с контрольным рядом. х 

Ниже будут рассмотрены методы и приемы статистической 
обработки результатов экспериментальных исследований, осно- 
ванные на распределении Стьюдента. В целях более сжатого 
систематического изложения материала мы приведем пункт за 
пунктом последовательные стадии обработки опытных ани 
а затем на числовых примерах покажем их практическее при 


ложение. 
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Математическая обработка результатов опыта начинается с 
вычисления средней арифметической величины, которая обозна- 
чается через М или х. Средняя арифметическая величина явля 
ется важнейшим параметром вариационного ряда. Она представ 
ляет собой наиболее вероятное значение измеряемой величины, 
математический центр тяжести найденных в эксперименте зна- 
чений. г 
Вычисление средней арифметической величины М для про-: 


стого ряда производится по формуле: , 


Ж Ч ж тат ; (3) 








В случае сложного ‘вариационного ряда (с частотами п; } 
для вычисления так называемой взвешенной средней арифмети- 
ческой величины Мв применяется формула: : 


' 





п 
Уп, 2 : 
М __ И1А1 Е ложь Е Пзхз -Н Ио хя ЕЯ (4} 
ЕТ п 
где х: — результат отдельного измерения и п — их число. 


Для характеристики и оценки вариационного ряда одной 
средней величины недостаточно. Чтобы наглядно продемонстри- 
ровать сказанное, обратимся к следующему примеру. Допустим, 
что производилось взвешивание двух опытных групи поросят и 
при этом были получены следующие данные (кг): 9,5; 9,6; 9,8; 
10,1 и 10,2 для группы № Ти 2,9; 5,4; 7,1; 15,6; 18,2 — для груп- 
пы № 2. Средняя арифметическая величина для обеих групп 
одинакова и равна 9,8 кг, но амплитуда колебаний веса в груп- 
пе № 2 составляет 15,3 кг, а в группе № 1— всего 0,7 кг. Можем 
ли мы утверждать, что вычисленная из результатов взвешива- 
ния величина М характеризует. средний вес животного? По от- 
ношению к группе № 1 величина М, достаточно надежно харак- 
теризует средний вес животного, но этого нельзя сказать о груп- 
пе № 2, в которой амплитуда колебаний между минимальным и 
максимальным весом животных в 1,5 раза превосходит среднюю 
арифметическую величину Мо. 

Отсюда, следует, что для правильного суждения об измеряе- 
мой величине одной средней арифметической величины М недо- 
статочно. Очевидно, необходимо еще знать, как велик разброс, 
значений измеряемой величины и с какой ошибкой определена 
средняя величина. 

Очень важно иметь представление о степени разброса значе- 
ний измеряемой величины, о том, на сколько в среднем члены 

ряда отличаются от своей величины. Такую характеристику 
ряда дает средняя квадратическая ошибка $. Для ее вычисле_ 
ния находят абсолютное отклонение каждого члена ряда от 
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Ошибка 
гой формул 


у Ход Дал 
НЫХ ДАННЫ, 
НЫЙ ряд ка 
вается со с 

те произво 





Е величины М, т. е. находят значение разностей (х.—М) 
ыы, к ‚. г 
(22 нь (хи — М). Полученные разности возводят 
в квадрат и суммируют: 
(ие — М)?-Н(х, —М)?+ + (=. —М)?. : 
Сумму квадратов отклонений Х(х, —М) делят на так назы- 
ваемую степень свободы ряда К=и—1[ и из полученного значе- 
ния извлекают корень квадратный: 


== $ (*:— М)? у 
5=Уу 2-м, (5) 


тде п — число измерений (число членов ряда). 

Для характеристики средней величины М служит средняя 
‘квадратическая ошибка средней величины, которая обозначает- 
ся через т и сокращенно называется ошибкой средней ве- 
личины. Она равна средней квадратической ошибке ряда $, де- 
‘ленной на корень квадратный из числа членов ряда: 


о 
т = хе (6) 


Ошибка средней величины может быть вычислена и по дру- 


той формуле: 
ь а Х (а: — М)? 
т БИ. пп ° (7) 


„ Ход дальнейшей статистической обработки эксперименталь- 
ных данных будет зависеть от того, оценивается ли вариацион- 
ный ряд как таковой или полученное среднее значение сравни- 
вается со средним значением другого (контрольного) ряда и за- 
тем производится оценка существенности полученных различий. 





СТАТИСТИЧЕСКАЯ ОБРАБОТКА ОТДЕЛЬНОГО 
ВАРИАЦИОННОГО РЯДА 


При измерении какой-либо величины, изучаемой в опыте, ее 
отдельные, значения, как это мы видели выше, характеризуют- 
ся большим или меньшим разбросом, варьируют. Возникает 
вопрос: каковы границы, в которых должны находиться данные 
эксперимента, и в каких пределах считаются допустимыми ко- 
лебания отдельных измерений? Очевидно, должен существовать 
определенный критерий оценки степени разброса ‚данных, поз- 
воляющий производить их оценку. Такой критерий существует, 
называется он уровнем значимости или вероятности Р. Для би- 
ологических исследований принят уровень значимости, равный 
0,05. Ниже мы постараемся расшифровать это понятие, вло- 


жить в него определенный смысл. ® 
- Допустим, что данные измерении 


‘какой-либо интервал [ 


должны укладываться В 


а, В]. Из этого интервала, очевидно, может 
т. ние тределе 5. ичества 
до » ишь 0 ленного кол 
ускаться «выскакива ред 


я ‹ м 
экспериментальных данных, в противном 











эксперимента будут забракованы. Уровень значимости Р, рав- 
ный 0,05, требует, чтобы 95% данных обязательств попадали В 
Этот интервал и лишь 5% данных могут оказатьбя‘за его преде- 
лами (слева и справа). Ширина интервала определяется пара- 
метром 2, величина которого зависит от уровня значимости Р и 
так называемой степени свободы варьирования ряда К, равной 
п — 1, где я — число членов ряда. Нараметр Е показывает, на 
какое количество ошибок т может отклониться средняя вели- 
чина М от истинного значения при заданном уровне значимости 
(вероятности) Р. Допустим, что для Р. равного 0,05, и степени 
свободы К=3 параметр # составляет 3. Это означает, что сред- 
няя М отклоняется от истинного (или наиболее вероятного) 
значения не более, чем на 3 ошибки т. При этом всего лишь 5, 
шансов из 100 за то, что это отклонение превысит 3 т. 
Из этого следует, что истинное значение измеряемой величины 
находится в границах М-3 т, т. е. не выходит из интервала [а, 
в], гарантированного уровнем значимости Р, равным 0,05. 

Для нахождения числовых значений { по заданному Р и сте- 
пени свободы К пользуются таблицей Стьюдента (стр. 413). В. 
первой, левой, колонке таблицы приведены значения & а в верх- 
ней горизонтальной строке — степени свободы К. Числовое зна- 
чение Р находится на пересечении строки { с колонкой, над ко- 
торой проставлена заданная величина К. Значение Р дается 
в десятичных дробях с тремя знаками после запятой. В целях 
удобства знак дробности (0) опущен, что следует иметь в виду 
при нахождении Р. Например, если по таблице найдена для Р. 
цифра 173, то неред ней необходимо поставить знак дробности, 
и тогда получится значение Р, равное 0,173. 

Допустим, надо найти величину параметра Ё для степени 
свободы К=8 и уровня значимости (вероятности) Р, равного 
0,050. В вертикальной колонке, над которой находится задан- 
ное значение К=8, ищем величину Р, равную 0,050 (или близ- 
кую к ней). В данном случае в колонке находим число 0,050. 
Двигаясь по этой же строке влево, на ее пересечении с колон- 
кой 2 находим величину параметра #, равную 2,3. 

Для нахождения верхней и нижней границ, в которых заклю- 
чено наиболее вероятное значение измеряемой величины, нуж- 
но рассчитать точность опыта Х, которая равна параметру & 
умноженному на ошибку средней величины == 7", т.е. ЕЕ т. 
Нижняя и верхняя границы для значения измеряемой величи- 
ны находятся из выражения М-У, где М — У— нижняя граница 
и М-» — верхняя граница. В развернутом виде интервал 
(М — У, М-+»У) получил название доверительного интервала, в 
котором с заданным уровнем значимости или надежности нахо- 
дится истинное (или наиболее вероятное, достоверное) значе- 
ние измеряемой величины. Погрешность определения средней 
арифметической величины в процентах, полученной из вариа- 
ционного ряда, вычисляют по формуле: 
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= - 100 
= (8) 


Данные, полученные в результате статистической обработки 











помещены в таблицу следующей формы: 
№ Измеряемая | 
п/л. величина п МЕХ : | ь х 3% 
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ЕЕ Г А | 
Таким образом, вместо большой таблицы получается одна 
строка, в которой имеются все необходимые данные для оцен- 
ки результатов измерения исследуемой величины. Здесь нагляд- 
но видны преимущества математической статистики, позволяю- 
щеи представлять результаты исследований в чрезвычайно 
сжатой форме. 
Оценка достоверности различий между опытными данными. 
Обычно экспериментатор вычисляет средние величины из 
полученных в результате проведения опытов вариационных ря- 
дов для того, чтобы при их сопротивлении сделать определенные 
выводы относительно изучаемого фактора. Например, при изу- 
чении влияния антибиотиков на рост и развитие животных ис- 
следователь выделяет опытную и контрольную группы живот- 
ных. В результате постановки опытов необходимо выявить, яв- 
ляется ли существенной разница между привесами в опытной 
и контрольной группах (которая антибиотиков не получала) 
или это различие объясняется чисто случайными причинами. 
То же можно сказать и относительно разработки новых мето- 
дов анализа, когда необходимо сравнивать результаты анализа 
одной и той же пробы, полученные новым и старым методами. 
Оценка существенности различия между двумя средними М! 
и М. также производится при помощи критерия & При обработ- 
ке и оценке вариационного ряда как такового, без сопоставления 
с другим рядом, параметр # находят в таблице Стьюдента, ге 
ходя из уровня значимости Р=0,05 и степени свободы ряда К. 
В случае же оценки существенности различий между ее 
полученными из двух рядов, параметр оон” из да Нет 
полученных в результате математической обработки этих к 
Сначала находят разность между двумя средними’ велич бер 
М: и М», при этом ем и. к 
абсолютное значение разности. бкамипи`и ть, 
являются приближена Е о величиной, 
то и их разность также выр б азмер которой за- 
включающей в себя определенную ошибку, Р а 
















висит от точности величин Мг и М2. Ошибку разности средних 
находят по формуле: 
Ти т У тт - (9) 
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Параметр &, необходимый для оценки существенности разницы 
между двумя средними, рассчитывают по формуле: 

М, — М» 
и Ут 22 * (10) 
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При сравнении двух средних величин М; и М2 необходимо 
учитывать общую степень свободы для двух сравниваемых 
рядов, равную сумме степеней свободы отдельных рядов: 

Коб =А + Кь=и — 1+2 —1=7,-НИо —2. : (11) 

При оценке существенности различий между двумя средни- 
ми также исходят из уровня значимости Р=0,05. Если вычис- 
ленному из данных опыта параметру /, отвечает вероятность Р, 
равная или меньшая 0,05, то различие считается существенным, 
т.е. вызвано действием изучаемого фактора. Если же Р больше 
0,05, различие является несущественным, недостоверным и объ- 




































„ риелях 
количество 
лексте, ЕСЛИ 
ваются с ОД 








ясняется только случайными ошибками эксперимента. мстить В 
Значение вероятности Р (|#|> В) находят по таблице ;  зсать зна 
Стьюдента (стр. 413), которая построена следующим образом. | оо 
В первом, левом, вертикальном столбце проставлены значения, ‚ Можно п 
а в верхней горизонтальной строке — степени свободы вариа- 
ционных рядов К. На пересечении строк В и К (под прямым № | Иуумаь 
углом) расположены значения вероятности Р. По сравнению с м. | изн 
сокращенными таблицами такая таблица намного удобнее. 'Во- | ам 
первых, отпадает необходимость ставить знаки «больше» (>) и 
«меньше» (<) перед значениями Р, поскольку в таблице приво- 
дятся полные значения вероятности Р; во-вторых, при повтор- 
ных экспериментах можно проследить за тем, в какую сторону | > 
передвигаются значения Р: в сторону существенности различий } ие 
или в сторону их несущественности, недостоверности. Для эк- | чес Пен 
спериментатора это очень важно, так как ход значений Р может аль ыы ( 
показать, стоит ли продолжать эксперименты в данном направ- ЦЫ_ е Дани 
лении или от них следует отказаться. Ана Ч 
Допустим, что для вычисленных & (2,8) и К (8) в таблице Е 
найдено Р, равное 0,023. В таком случае различие между срав- "А д 
ниваемыми средними величинами М; и М. является существен- 5} ША 
ным, достоверным. Оно не может быть вызвано только случай- Г № Ш Но 
ными ошибками эксперимента, поскольку вероятность этого о а 
очень мала, всего 0,023, значительно меньше общепринятого О А 
уровня Р, равного 0,05. Следовательно, здесь сказалось дейст- м 
вие изучаемого фактора. Вы м ыл 
Предположим, что в другом случае для вычисленных #1 м к 
(1,5) иК (8) по таблице было найдено Р, равное 0,179. Это Ма | 


| й 
означает, что различие между М! и М» несущественно, недосто- м п 
верно и может быть объяснено лишь случайными ошибками эк- } “я 
Ь 
ыХ 
У 




















сперимента, поскольку вероятность такого предположения до- 
статочно велика (0,172) и значительно превосходит общепри- 
нятый уровень Р (0,05). 

Данные, полученные при статистической оценке различий 
между результатами опытов, помещают в таблицу следующей 
формы: 


Изучаемый фактор 


Номер опыта (или группы животных) 





Показатели 
4 контроль 











М-т 
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В келях краткости записи в таблице обычно не указывают 
количество животных (или число измерений), оговаривая это в 
тексте. Если несколько групп животных (или опытов) сравни- 
ваются с одной и той же контрольной группой, то ее можно по- 
местить в последнюю графу, а под каждой опытной группой 
| записать значение Р, полученное при сравнении ее с контроль- 
ной. с 
Можно пользоваться и другой формой таблицы: 
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№ Изучаемая 
{ аема ый 
п/л. величина п: Па М:-Е ть 
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Приведенные формы таблиц показывают, что методы мате- 
матической статистики позволяют представлять  эксперимен- 
тальные данные в очень сжатой` форме: вместо большой табли- 
цы — одна строка. 

ОЦЕНКА ДОСТОВЕРНОСТИ РАЗЛИЧИЙ МЕЖДУ ОПЫТНЫМи 
ДАННЫМИ ПРИ АЛЬТЕРНАТИВНОМ ВАРЬИРОВАНИИ 

















ия, | 
| олыт- 
‚ие При альтернативном варьировании о различии между Е 
ре ными данными судят не по количественным, а По качестве т 
т . изнака — по его наличию или отсу 
р | изменениям изучаемого пр ое 
ве. ствию. Например, реагирование или неренти а. 
ыы зспытании ‘различных доз лекарственных пр п 
ото О среднего значения ==/? 
то альтернативном варьировании ошибка ср | 
итог вычисляется по формуле: = —* = в 
ос". р’ Р-Р (12) В 
; т = а = 
нака Р. — процент его отсут | 
1х 2 где Р, — процент наличия приз . | 
3 9 ствия и й — число всех случаев. г. 
, 0* 
МУ 
до к 








Ошибка разности средних значений, полученных из двух опы- 
тов, рассчитывается по формуле: 


Е 
тр = ру ии т, . (13) 


Для оценки существенности различия между результатами 
двух опытов вычисляется критерий й по формуле: 





ее ВЕ Ра 
у тр -- т, (14) 
где Р: — процент наличия изучаемого признака в первом ряду 
наблюдений, а Р› — процент наличия изучаемого признака во 


втором ряду наблюдений. 

По таблице Стьюдента находят значение вероятности Р, от- 
вечающее вычисленным величинами степени свободы варьирова- 
ния и параметру #. Если Р будет равно или меньше 0,05, разли- 
чие между средними величинами существенно. При значении 
Р, большем 0,05, различие несущественно. 


СТАТИСТИЧЕСКАЯ ОЦЕНКА РЕЗКО ОТЛИЧАЮЩИХСЯ ЗНАЧЕНИЙ 
РЯДА 


В экспериментальных исследованиях бывают случаи, когда 
одно или несколько значений ряда резко отличаются от осталь- 
ных, Если обработку данных измерений производить с включе- 
нием резко отличающегося значения, это сильно отражается на 
средней арифметической величине и других параметрах ряда и 
может привести к неверным выводам. Поэтому возникает вопрос, 
как поступать в таких случаях и можно ли отбросить «выскаки- 
вающие» данные опыта. Отбросить такие данные, не опираясь 
на какой-либо объективный критерий, означало бы стать на 
путь субъективизма при трактовке опытных данных. 

Существуют определенные статистические критерии, позво- 
ляющие производить объективную оценку «выскакивающих» из- 
мерений. Для того чтобы выяснить, является ли резко отличаю- 
щееся значение случайным в данном ряду измерений, поступа- 
ют следующим образом. Сначала сомнительную величину ис- 
ключают из вариационного ряда и затем вычисляют среднюю 
арифметическую величину М и среднюю квадратическую ошиб- 
ку $. После этого находят абсолютное значение разности между 
«выскакивающим» значением и средней арифметической вели- 
ЧИНОЙ Хвыс‹к — М. Полученную разность делят на среднюю 
квадратическую ошибку и находят так называемую величину 01: 

Хвыск — М 
ее ее: (15) 

Значение ©! оценивают по специальной таблице (стр. 417), 
учитывая число измерений п (без отброшенного значения). Если 
вычисленному значению о отвечает вероятность Р((х]>х,) рав- 
ная или меньшая общепринятого ‘уровня — 0,05, то сомнитель- 
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ная величина отбрасывается. При значении Р (|221), превы- 
шающем 0,05, сомнительная величина оставляется в ряду полу- 
ченных измерений. Допустим, что вычисленной величине и В 
таблице отвечает значение вероятности Р (|-> 1), равное 
0,05. Это означает, что сомнительное значение, наблюдавшееся в 
ряду измерений, не могло быть получено за счет случайных оши- 
бок измерений, следовательно, оно существенно отличается от 
прочих значений ряда и должно быть отброшено. Если же най- 
денная по таблице величина Р (|| >!) превышает 0,05, то 
«выскакивающее» измерение не может быть отброшено, так как 
больше 5 шансов из 100-за то, что оно получилось просто в 
результате разброса данных измерений. 

Приведем пример практического использования рассмотрен- 
ного правила. Было проделано 5 фотоколориметрических опре- 
делений фосфора в одной и той же пробе сыворотки крови по- 
допытного животного (теленка). При этом были получены сле- 
дующие результаты (мг%): 4,0; 4,9; 4,2; 4,5; 1,6. Среди них име- 
ется одно измерение (1,6), которое резко отличается от осталь- 
ных значений, «выскакивает» из ряда. Если ВЫЧИСЛИТЬ среднюю 
арифметическую величину М; из всех 5 членов ряда, то она со- 
ставит 3,8 мгф. При исключении сомнительного члена ряда 
средняя М› приобретает значение 4,4 мгф. Разница между обе- 
ими средними (М — М;) равна 0,6 мг%, что составляет около 
14% от средней величины Мо, 

Для оценки «выскакивающего» измерения (1,6) производим 
вычисление средней арифметической величины М, средней квад- 
ратической ошибки $ и параметра а; при этом «выскакиваю- 
щее» измерение не учитываем: 








х «—м) @— м) 
4,0 —0,4 0,16 
4,9 0,5 0,25 
12 —0,2 0.04 
4,5 +0,1 0.01 





=. 0,46 


М =- 98 = 4,4 мч. 


Средняя квадратическая ошибка 
ЕЕ и 0:46 _ 
$ == Ре — а 0,34. 

в 4.41.6 _ 2,8 8] 

еличина @! = о 84 34 я 
Й п, рав- 

В таблице 3 (оценка значении си) для числа че 

ного 4. находим два близких к вычисленному Е ть 
и 14,468. Первое из них отвечает ВОС и 
но, что вычисленному нами значению си от - 

































чем 0,01, т. е. Р<0,01. Таким образом, получается меньше -одно- 
то шанса из 100 за то, что сомнительное значение 1,6 могло по- 
лучиться за счет случайных ошибок. Оно существенно отлича- 
ется от прочих членов ряда и должно быть отброшено. 


ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОБЪЕМА (ЧИСЛА) НАБЛЮДЕНИЙ 


Нередко в практической и научной работе экспериментатора 
возникает вопрос о том, сколько необходимо проделать изме- 
рений изучаемой величины для того, чтобы достоверно обосно- 
вать свои выводы. То же можно сказать и относительно количе- 
ства животных в опытной и контрольной группах. Для обоснова- 
ния выводов о действии изучаемого фактора необходимо какое- 
то определенное число животных, ниже которого случайные 
ошибки эксперимента могут стать соизмеримыми с влиянием то- 
го или иного фактора и различие между данными, полученными 
в контроле и опыте, может оказаться несущественным. Между 
тем эти различия могли бы быть выявлены при увеличении 
числа животных в группах. 

При постановке тех или иных опытов необходимо считаться 
с экономической стороной дела. Увеличение числа опытных жи- 
вотных сильно удорожает проведение исследований. Может ока: 
заться (и так часто бывает), что те же выводы и с достаточной 
степенью надежности могли бы быть получены и с меньшим 
числом животных, но, к сожалению, экспериментатор перед 
постановкой опыта не мог определить, сколько животных пона- 
добиться для проведения эксперимента. 

Увеличивая произвольно объем наблюдений, можно умень- 
шить ошибку эксперимента до необходимых пределов. В связи 
с этим разрешается и обратная задача, т. е. выясняется, какое 
количество наблюдений потребуется для достоверных суждений 
0б измеряемой величине. ь 

Вычислить число наблюдений (число животных) можно с 


помошью формулы, по которой находится ошибка средней ве- 
личины: - 


5 
У п › (16) 
где 5 — средняя квадратическая ошибка и п — число наблюде- 
ний. 


Для приведения формулы (16) к виду, удобному для вычис- 
лений, возводим обе части формулы в квадрат и решаем ее от- 
носительно 7: 





т = Е 


- $ \2 
‚ Откуда ИЕ) : (17) 


Из формулы следует, что для вычисления` необходимого ко- 
личества наблюдений необходимо знать величину (ориентиро- 
вочную) средней квадратической ошибки $. При этом необходи- 
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т?= 









(17), пол 


Итак, 
сила зада 
деления 0 

Следу 
измерени: 





т 









мо исходить из такой ошибки +1, кото 
лемой в данном эксперименте. 

Для нахождения значения п необходимо произвести 
носцировочное измерение изучаемой ве 
данных небольшого числа измерений вычислить среднюю квад- 
ратическую ошибку 5, а затем, придавая т допустимое -значе- м 
ние, вычислить количество измерений для достижения результа- 
та с приемлемой погрешностью. Приведем несколько примеров, 

Пример 1. Допустим, что необходимо изучить среднее со- 
держание фосфора в сыворотке крови животных. Обработка 
данчых, полученных при определении фосфора в сыворотке кро- 
ви 4 животных, показала, что средняя величина М=4,50, а сред- { 
няя квадратическая ошибка $ равна 0,95. Какое количество жи- :* 
вотных необходимо для того, чтобы ошибка средней величины 
== 7 не превысила 0,4, т. е. чтобы погрешность наблюдений не | 
превышала 10%. 2 

Подставив данные рекогносцировочных измерений в формулу и: 
. (17), получаем: : Е 


рая может быть прием- 







реког- 
личины и из полученных 







ыы 















































(0,95)2 2 ь. 
ИЕ Я ЕЕ : = е 
Итак, для того чтобы погрешность эксперимента не превы- 
очной сила заданной величины, т. е. 10%, необходимо взять для опре- 
ИМ деления фосфора пробу крови от 6 животных. 
перед Следует сделать оговорку, что формула для расчета объема з 
измерений дана в предположении, что параметр Ё равен 1. Это ы 
пОНа- означает, что мы находим значение п из формулы (17) с надеж- у 
. | ностью в 0,32. Это вполне допустимо, так как мы получаем ве- я 
2НЬ" | личины М и $ из данных малого числа наблюдений (в рекогнос- Е 
связи цировочном опыте). т ый 
какое Пример 2. Допустим, что при постановке опытов в лабо- м 
дений ратории над животными доля неудачных измерений должна | 
быть не больше 10%. Следует выяснить, сколько подопытных $ 
Жо С объектов (животных и др.) необходимо подвергать обследова- | 
а Ве нию в порядке случайной выборки, если ошибка среднего ре- | 
в | зультата не должна превышать 8%. В этом случае мы имеем $ 
| дело с альтернативным варьированием, что видно из поставлен- 
"6 ного условия. - - : 
РС Доля неудачных измерений не должна превышать 10 Ж, т. е. 

е- из 100 измерений 90 будут удачными, а 10 — неудачными. Не- 
люл | обходимое число объектов исследований (п) мы найдем по фор- 

с муле, которой пользуются для вычисления ошибки средней ве- — 
и, личины (-/2) при альтернативном варьировании: { 
‚в р (18) 

И где Р, — доля удачных измерений, Р› — доля неудачных пы 

4 рений, й — общее число измерении. 
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Возведя обе части равенства (18) в квадрат и решив полу- 

ченное уравнение относительно п, получим формулу для вычис- 

тия А . 

ления необходимого количества измерений (наблюдений): 
Р; - Рь 


_Р 
т == откуда И =: — 


(19) 
й 

Поставив числовые данные, приведенные в нашем примере, 
получаем: 

= 14 животных. 

Следовательно, для выполнения поставленного условия при 
постановке опыта понадобится 14 животных. 

Чтобы вычислить количества опытных животных (или дру- 
гих объектов исследования) для обоснования достоверности 
полученных результатов, необходимо располагать известным 
значением средней квадратической ошибки $. Но до постановки 
опыта эта величина неизвестна и получить ее можно либо из 
данных пробного (рекогносцировочного) опыта, либо на основа- 
нии литературных данных. В процессе исследований величина 5 
будет уточнена. : Е : 


КОРРЕЛЯЦИОННЫЕ (СТАТИСТИЧЕСКИЕ) СВЯЗИ 


Изучаемые величины могут быть связаны между собой 
функциональной или статистической (корреляционной) зависи- 
мостью. Функциональной называется такая зависимость между 
двумя переменными величинами, при которой каждому значе- 
нию одной из них отвечает определенное значение другой. Зави- 
симости такого рода характерны для математики, физики, хи- 
мии, механики и других нук. В области же биологической науки 
чаще встречаются корреляционные (статистические) связи, ког- 
да численному значению одной величины соответствует не одно, 
а группа значений другой величины. Это объясняется, во-пер- 
вых, большой вариабильностью изучаемых объектов и, во-вто- 
рых, сложным взаимодействием многих причин. В таких слу- 
чаях те или иные закономерности могут быть выявлены лишь в 
результате массового изучения исследуемых величин. 

Корреляционная зависимость может быть: 1) прямой, если 
увеличение значений одной переменной величины приводит к 
возрастанию значений другой; 2) обратной, если увеличение 
(уменьшение) одной величины сопровождается уменьшением 
(увеличением) другой. Корреляционная связь отсутствует, если 
увеличение (уменьшение) одной величины не вызывает измене- 
ния другой. 

Наиболее простой является линейная корреляционная зави- 
симость, когда связи между изучаемыми величинами носят ли- 
нейный характер. В последующем изложении мы будем рас- 
сматривать только линейные корреляционные связи. 
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При рассмотрении корреляционной зависимости очень важ- 
ным является установление тесноты связи между изучаемыми 
величинами, т. е. оценка степени влияния измерений одной вели- 
чины на другую. Не менее важным является нахождение мате- 
матической зависимости между двумя величинами, выраженной 
в виде уравнения, связывающего изменения обеих изучаемых 
величин. Это позволяет показать установленную зависимость в 
наглядной графической форме. 

В качестве показателя тесноты и характера связи между 
двумя величинами, при статистической обработке их значений 
служит так называемый коэффициент корреляции г, который 
может принимать значения от —1 до ‚1. Положительное зна- 
чение г характеризует прямую связь, отрицательное значение — 
обратную корреляционную связь. Значение х, равное =1, ха- 
рактеризует уже не корреляционную, а функциональную зави- 
симость между изучаемыми величинами. 

Коэффициент прямолинейной корреляции вычисляется по 
формуле: 


._“-М)о—мМ») 
Иа -— Му М, › 





(20) 


где Х(х — М,) : (и— М>) — сумма произведений отклонений 
членов двух рядов от их средних, » (х — М;)? и Х(у—М))? — 
суммы квадратов отклонений первого-и второго ряда; 

УХ (х— М, - У (у— М?)?— среднее геометрическое отклонение: 
значений обоих рядов от их средних арифметических значений 
Ми М.. 

Вычислив значение г, необходимо еще оценить степень его 
достоверности. Для этой цели служит таблица г (стр. 416), в 
левой колонке которой приведены степени свободы_ варьирова- 
ния рядов К, а в верхней строке над остальными колонками 
проставлены значения уровня значимости (вероятности) 72 
Степень свободы К сопоставляемых рядов вычисляется по фор- 
муле К=и—1, но в этом случае и означает не общее количество 
членов в обоих рядах, а число пар их значений. Допустим, что 
общее количество равно 10, тогда число пар значений состав 
ляет 5. Е 

Для оценки г поступают следующим образом. В. строке с 
данной степенью свободы К находят близкое (или ВВ 
численному значение г и отмечают, какому уровню значи 5 

меньше 0,05, ко 
оно отвечает. Если значение Р будет равно или  При_ значении 
эффициент корреляции считается достоверным. ыы ЕН 
Р, большем 0,05, коэффициент корреляции ве — в 
верным. Допустим, что г=0,74 и общая СЧЕНЕН 


рядов =8 В о о тизко вычис- 
р ищем близкое к 
К 5 ст ке для К, равн о 8, 


Приходим к выводу, 
+0,74 отвечает веро- 
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= 
что вычисленному нами коэффициенту 





ятность Р, меньшая 0,02. Это означает, что меньше 9 шансов из 
100 против достоверности и 98 шансов из 100 в пользу достовер- 
ности. Следовательно, вычисленное из данных эксперимента 
значение г= 0,74 — достоверное и характеризует тесную пря- 
мую связь между изучаемыми факторами. 

Особый интерес представляет установление корреляцион: 
ной зависимости в случае альтернативного варьирования. Очень 
важным является выяснение связи между определенным видом 
нарушения обмена веществ и возникновения заболеваний, выз- 
ванных минеральной, витаминной, углеводной или белковой не- 
достаточностью. Например, установление связи между недостат* 
ком каротина в крови коров-матерей и диспепсией новорожден- 
ных телят. Здесь при обследовании телят приходится отвечать 
на вопросы «да — нет», т. е. «заболел — не заболел». Нахожде- 
ние корреляционной зависимости в таком случае подтверждает 
предположение о причине нарушения обмена веществ и позво- 
ляет ветеринарному специалисту принять соответствующие ме- 
ры по профилактике заболеваний телят. а. 

При нахождении корреляционной зависимости, в случае аль- 
тернативного варьирования, полученные при обследовании жи- 
вотных лабораторные и клинические данные располагают в со- 
ответствующей таблице. Например, при изучении причин забо- 
леваний новорожденных телят и коров вследствие нарушения 
обмена веществ данные исследований помещают в таблице сле- 
дующего вида; . 


Данные биохимических анализов Заболевае- 
к ЕЕ мость 
личка 
или Воз- Упи- 
номер тан- 
коровы раст ность 


кальций, 


мг% 
резервная 
щелоч- 
ность 


Подсчитывают число животных , (коров) с нарушением об- 
мена веществ, вызванных заметным снижением биохимических 
показателей крови по отношению к показателям крови здоро- 
вых животных этой же зоны. Затем устанавливают число телят, 
заболевших диспепсией (или другим заболеванием), получен- 
ных от коров с нарушением обмена веществ и отдельно полу- 
ченных от коров без нарушений обмена веществ. : 

Для определения степени связи нарушения обмена веществ 
у коров (вызванное, допустим, недостатком фосфора) с заболе» 
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ванием телят полученные данные располагают в так называе- 
мую корреляционную решетку следующего вида: 













Заболеваемость телят 


















Состояние показателей Число 
обмена веществ голов 
заболело не заболело 
Неблагополучно а в 
Благополучно 6 а ут 













| ит корреляции вычисляют по формуле (А. М. Мер- 
ков): : } 
ми, (21) 






где а, в, си 4 — соответствующие цифровые значения каждого 
- из 4 полей корреляционной решетки. я 
По величине полученного ‘коэффициента г судят`о степени 
связи того или иного вида нарушения обмена веществ с заболе- 
ваниями животных. Сильная (тесная) связь характеризуется 

































Е коэффициентом корреляции, равным 0,7—1,0, средняя — 0,3— и: 
НИ : 0,7 и слабая — 0;1 — 0,3: = ей 
ес Такого рода статистическая оценка данных по установлению. Е 
е связи между разными видами нарушений обмена веществ и за- 

в болеваниями животных ценна в том отношении, что позволяет 


ветеринарному специалисту принимать необходимые меры по 
ликвидации заболеваний и их профилактике. 

Рассмотрим несколько примеров. Пример 1. На ферме, в. 
порядке случайного отбора, было обследовано 60 коров. При 
этом оказалось, что сыворотка крови 40 коров содержит очень 
мало кальция (неблагополучная группа). У. остальных 20 жи- 

вотных содержание кальция колебалось в нормальных для дан- 
ной зоны пределах (благополучная группа). В неблагополучной 
те: группе из 40 полученных телят диспепсией заболело 18 голов, а 
в благополучной из 20 телят заболело 8 голов. Надо устано- 
вить, имеется ли зависимость между снижением содержания 
кальция в сыворотке крови коров-матереи и заболеванием телят 


диспепсией. : ы 
ай Полученные данные по кальцию располагаем в корреля 


ЦИОННОЙ решетке: 








6 Заболеваемость телят 
чек , Е Состояние по содержа- Число 
и 0 о нию кальция в сыворот- а ии — 
Эд, ке крови . Г заболело | не заболело 
_ 4е го 
ое, Е 
ной Неблагополучное ет а 2 
0 в’ Благополучное 
т о СО 
ре 
96 (о 
88 


Вычисляем коэффициент корреляции: 


21: 12—8:190 _ 252—162 _ 0 ро 
ЕЕ 559155 = 404. 59,2. 











В нашем примере коэффициент корреляции оказался равным 
-0,2, т. е. связь заболеваемости новорожденных телят с недо- 
статком кальция в сыворотке крови коров-матерей является 
слабой, и поэтому нет достаточных оснований к проведению про- 
филактических мероприятий по корректированию  рационов 
кормления в сторону увеличения содержания в них кальция. 

Пример 2. В опыте, проведенном по группе коров, полу- 
чавших большое количество силоса, из 30 народившихся телят 
диспепсией заболело 24, а от коров, которым за 2 месяца до 
отела перестали давать силос, из 20 телят заболело 8. Необхо- 
димо установить, имеется ли связь между заболеванием телят 
„диспепсией и кормлением коров силосом до самого отела. 


д 
Е Заболеваемость телят 
Тип кормления коров в су- | Полу- |. диспепсией 
хостойный период чено 
телят 
заболело | не заболело 





Силосный 30 24(а) 6(8) 
Сенной 20 8(<) 12(а) 








Вычисляем коэффициент корреляции: 


24.12—6.8 288—48 240 


"= 2412168 — 28848 — 336 = 0,7. 





Величина коэффициента корреляции -+0,7 свидетельствует 
9 том, что скармливание коровам большого количества” силоса 
„ДО самого отела оказывает сильное влияние на заболевание те- 
„лят диспепсией. 


ПРИМЕРЫ ПРАКТИЧЕСКОГО ПРИМЕНЕНИЯ МЕТОДОВ 
МАТЕМАТИЧЕСКОЙ СТАТИСТИКИ В ОБРАБОТКЕ И ОЦЕНКЕ 
ОПЫТНЫХ ДАННЫХ 


Рассмотрим практическое приложение изложенных методов 
математической статистики при обработке и оценке эксперимен- 
тальных данных на нескольких конкретных примерах. При этом 
мы последовательно проведем числовые данные через соответ- 
ствующие стадии статистической обработки, произведем сжатую 
запись вычисленных из эксперимента параметров (по специаль- 
ной форме) и сделаем необходимые выводы по оценке резуль- 
татов эксперимента. 
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Пример 1. Пр: 
той же силосной б: ли получены следующие результаты 
(гв 1 кг сухого силоса): 5,12: 48 5,96; 4,79. и 5.34 — 
Необходимо произвести статистическую обработку получен- 
ных данных, рассчитать интервал содержания кальция в ис- 
следуемом силосе и относительную погрешность определений | 
В данном случае речь „Идет о статистической обработке од- | 
ного ряда с тем, чтобы наити тот интервал, В котором с опреде- 
ленной степенью надежности находится наиболее достоверное :] 
содержание кальция и оценить погрешность определений. й 


Производим необходимые вычисления по следующей схеме: ве 
























(<, -м) © — М) 
5,12 0,04 0,0016 и 
4,88 —0,20 0,0400 м 
5,26 0, 13 0,0324 
4,79 | —0,29 0,0841 
5,34 | 40.56 0.0676 








хх, = 95,39 Хх (х.—М) =0,2957 й 


ея 25,39 
1. Средняя арифметическая величина М = = Е: 








= 5,08 г/кг. 
2, Ошибка средней величины 


Пу у 9 +011. | 
7 


пт | 


3. В таблице Стьюдента (стр. 413) находим значение пара» 
а метра # для степени свободы ряда К=и—1=5—1—4 и р 
силос" значимости Р, равного 0,05. Параметр # оказался ое = 
4. Точность анализов Х=+%' т==27 + 011==0, овнем 
5. Доверительный интервал, в котором с заданным В 
вероятности (Р=0,05) находится истинное 0. 5.08--0 36], 
а в исследуемом силосе: [М—%; м->]=[,08—0, интервала. А 
Е где МУ — нижняя и М-+-»Х — верхняя границы пределах = 
КЕ Следовательно, содержание кальция О > 
р 


истинное (или 
интервале находится = 
= ы альция, которое гарантируется 


) определенным уровнем веро- 








Е наиболее вероятное) содержание к 
ео? : (при данной степени свободы ряда 






м (а ее 
, "во не елении: 
с о, 6. Относительная погрешность опред : 
| 0.30-100_— 59%. 
р ню _ о 59 
й 

76 
м 

сп 

р 








скоко 








Принимая во внимание, что погрешность определений каль- 
ция в биологических материалах объемным перманганатометри- 


ческим методом находится в пределах 3—5%, › относительная - 


погрешность выполненных анализов является вполне удовлетво- 
рительной. 


Полученные при статистической обработке ‘показатели запи- 
сываем по следующей форме: . 4 


ра 














№ 
‚й. | Измериемая | Е | а | В о ны 
1 Содержание 5 | 5,08-50,11 | 0,05 | 2,7 30,30 | 5,9 
кальция в си- 
лосе, г/кг 





Пример 2. В целях изучения влияния микроэлементов 
меди на рост и развитие поросят опытной группе (из 5 голов) 
давали медь из расчета 0,3 мг на | кг живого веса 1 раз в трое 
<уток (в виде сульфата меди, который добавлялся в корма). 
Контрольная группа поросят меди не получала. За время опы- 
та было установлено, что средний привес в опытной группе в 
расчете на одну голову за сутки (М,). превышал привес (М5) в 
контрольной группе на 0,06 кг. Необходимо установить, являет- 
ся ли это следствием разброса опытных данных по обеим‘ грун- 
пам или объясняется действием микроэлемента меди, т. е. с 
помощью математической статистики необходимо `прбизвёсти 
оценку достоверности (существенности полученных в опыте), 
различий. : : 

В данном случае речь идет о сопоставлении средних величин 
двух рядов, в связи с чем статистическая обработка производит- 
ся по следующей схеме: 























Привесы поросят (кг на 1 голову) в: № 

№ „опытная группа контрольная группа 
=, (и-Му | (им, хз М, (км) 
1 0,20 —0.03 0,0009 0,15 —0,02 0,0004 
2 0,21 —0,02 0,0004 0,16 —0,01 0,0001 
3 0,23 0 - 0 0,18 40,01 0,0001 
4 0,25 0,02 0,0004 0,19 +0,02 0,0004 
5 0,26 +0,03 0,0009 0.20 --0.03 0,0009 
1,15 | 0,0026 | 0,88 2 0,0019 














По ВЫ 


абатываем 
чимости (8 
общепринят 
них значени 
разом полно 
ра ее ВЛНЯНИ 



















1. Средние арифметические величины: 





1,15 - 
1—5 =0,23 ке; М, — 988 0,17 ко, 
2. Ошибки средних арифметических величин: 
ры И 5005 Е 
т. = у Е 
"НУ — = +7008 = 0,0; 





0,0019 и 
т=еу 55 — == И 0,000095 — + 0,010. 
3. Параметр #1 :вычисляем по форму 











ле: 
М он 0,06 И 
= Я — 
Ут? + т? У 0,012-+0,012 У 0,000255 ре 


(4,0) и степени свободы об- 
находим, что уровень зна- 


‚004, т. е. значительно меньше 
общепринятого значения 0,05. Это означает, что разность сред- 


них значений является существенной, достоверной и ‘таким об- 
разом полностью доказана эффективность изучаемого факто- 
ра — влияния микроэлемента меди на привесы поросят (мень- 
ше одного шанса из 100 против достоверности). 


Результаты статистической обработки записываем в табли- 
цу следующей формы: 





Номер опыта (или группы животных) 





| Показатели 
| | 1 (опыт) 2 (контроль) 








= | 0,23+0,011 0,17-0,010 
| Р 0 = 





Для записи результатов обработки можно использовать и 
другую форму. - 
т 


ь Е я Е 1 р 
№ | Изучаемая на | п; | М.-Ет: | М:-Ет» | й 


п/п. величина 

о Е 

4 

1 Привесы по- я 5 [анк 0,17-=0, 010 4,0 | 0,00. 
росят (кг) 

| росят (иг) и 














ВЫЧИСЛЕНИЕ КОЭФФИЦИЕНТА КОРРЕЛЯЦИИ 


х животных (поросят) ты 
озе 500 ед. на 1 кг живог ро 
етственно были получ Е 
становить, имеется 1 


411 


Пример. Группе р 
Вался антибиотик биоветин в 
через 4, 3, 2 и 1 сутки. При ее - 
привесы (кг): 0,33, 0,35, 0,36, 0,38. 






















































1,000 |1,000` 1,000 1,000 1,000 `|1,000`|1,0009 1,000 [1,000 
0,937 |0,929 |0,927 |0,925 10,924 0,924 10,923 0,923 10,923 
874 | `860 | `854 | 851 | 849 | 848 874 | 846 | 846 















ЗЕЯ 





оюююююмюю 














Значения вероятностей Р (В). 
21) 


4 








я 








1,000 |1,000 [1,000 1,000 
0,923 |0,923 |0,923 |0,99_ 
874 | 846 | 846 
2 | 771 


698 

















Новою очно ооо ыфю но 
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1 
по раса ределению Стъюдента 














1,000 11,000 11,000 1,000 11,000 
0,922 10,922 |0 ,929 0,922 |0,921 
845 


1,000 


0,921 
844 | 844| `844| '844 844 


769 | 768| 768| 768 767 
695! 695| 694| 694 694 
625| 624| 624| 623 623 
558| 557| 557| 556 556 
495| 495| 494| 493 492 
437 436 435 435 434 
383! 382| 381| 381 379 
334| 333| 33°| 331 330 
290| 289| 288| 287 285 
250| 249| 248| 247 245 
215] 213| 92| 91 209 
183 182 183 179 178 
156] 154| 151| 152 150 
132| 130| 129| 128 126 
ИЕ 10| 108| 107 105 
0931 092| 091! 090 088 
078| 077| 076| 075 073 
065| 064! 063| 062 060 
054| 053| 059| 051 049 
045| 044| 043| 049 040 
037| 036| 035 033 
031| 030| 029 027 
025| 024| 024 022 
021| 020| 019 018 5 
017| 016| 016 014 4| 0059 
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Я 
2,8 
2,9 
3,0 
3,1 
Но 
33 
3,4 
3,5 
3,6 
3,7 
Е 009 | 007 | 005 |0 
5 )04 003 
а 003 оо 
о ) 0001] 3 
41 | 152 | 05 | 026 | 015 | 009 | (6 | 0% 00а |009 | о [оо 
не т 052 | 025 | 014 | 008 | 006 | 004 | 003 | 002 | 02 и || 0 4 
д 050 | 023 | 013 | 008 | 005 | 004 | 003 | 002 | 001 | 001 оо |0 |0 | 00| 00| | | № 
‚4 142 | 048 | 022 | 012 | 007 | 005 | 003 | 002 | 002 | 00! | | | и 
4,5 139 | 046 | 020 | 011 | 006 | 004 | 003 | 002 | 00110! | 001 | 000 оо | А В 
4,6 136 | 044 | 019 | 010 | 006 | 004 | 002 | 002 | 001 | 001 | 001 | | |. | 
4,7 133 | 042 | 018 | 009 | 005 | 003 | 002 | 002 | 001 | 001 000 | | | | | 
4,8 131 | 041 | 017 | 009 | 005 | 003 | 002 | 001 | 001 | 001 | о | 
4,9 128 | 039 | 016 | 008 | 004 | 003 | 002 | 001 | 091. 00! | 
5,0 126 | 038 | 015 | 007 | 094 | 002 | 002 | 001 | 001 00 | | 
5:2 121 | 035 | 014 | 007 | 003 | 002 | 001 | 001 | 001 а а 
5,4 П7 | 033 | 012 | 006 | 003 | 002 | 001 | 001 | 000 | ГЫ! 
5,6 112 | 030 | 011 | 005 | 003 | 001 | 001 | 001 о А ЗА 
5,8 109 | 028 | 010 | 004 | 002 | 001 | 001 | 000 О м 
6,0 105 | 025 | 009 | 004 | 002 | 001 | 001 | 























ноФочьивоврноюь 





> 5 ©2 ©2 62 92 0 62 ©5 © 65 622 3 








И За 








>< ючеольюь 


4 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
5 
5 
5 
5 
5 
6 
















































































корреляционная связь между интервалами времени скармлива- 
ния биоветина (х} и привесами (у) и рассчитать коэффициент 


корреляции, 
Вычисления производим по следующей схеме: 


























у 
х У @—м;) 9-м) ом. ©—м;)2 | (М): 
4 | 0,33 | +15 —0,03 —0,045 2,25 0,0009 
3 | 0,35 | +05 —0,01 —0,005 0,25 0, 0001 
2 | 0,37 | —05 0.01 —0,005 0,25 0,0001 
Е 0:38 | 1,5 --0'02 —0,030 2,25 0,0004 
10 1,43 = -- —0,085 | 5,00 | —0,0015 








1,43 
Средние величины: М: = а —2,5 суток, М = Е 


= 0,36 кг. 


Сумма произведений отклонений от средних У (х—М,) (и— 
—М 2) =—0,085; сумма квадратов отклонений первого ряда 
»(х—М,)2=5; сумма квадратов отклонений второго ряда 
(у — М:)?=0,0015. Произведение сумм квадратов отклонений 
%(х— М)? - >: (у М)? =Б. 0,0015=0,0075, 

Среднее геометрическое - 


УМ 0-м = И = 0,037. 


Коэффициент корреляции рассчитываем по формуле (20). 


не У (х—М,)  (у—М.) 0,085 _ __ 
И 50 м. В — 0. 





р 











Таким образом, между интервалами времени скармливания 
биоветина и привесами поросят имеется тесная обратная корре- 
ляционная связь. 


ОЦЕНКА ДОСТОВЕРНОСТИ КОЭФФИЦИЕНТА КОРРЕЛЯЦИИ! 


Находим общую степень свободы сравниваемых рядов; т. е 
число пар значений. В данном случае К=5--|=4. Обращаемся 
к таблице 2. В строке для К, равного 4, находим близкое к на- 
шему значение г=0,9172, которому отвечает вероятность (уро- 
вень значимости) Р=0,01. Вычисленный нами коэффициент г, 
равный — 0,96, превышает табличное значение, следовательно, . 
ему отвечает Р, меньшее, чем 0,01, что полностью подтверждает: 
достоверность найденного нами коэффициента корреляции г.. 


416 








^^ 
Е Зла ыь, 
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16 


у 





Таблица 2 


Значение г для различных Ри К 


0,05 0,02 0,01 


0, 996917 0,9995660 0,9998766 
0,99000 
0,95873 


2 50-1 © сл > © во == 


ана: 











0,1916 

















Таблица 3 и 


Статистическая оценка значений х Р ( [а| > а1) 





| 
] 
0,05 | 0,02 0,01 | 0,001 
| 
| 






































‚ 2 15,561 38,973 77,964 779,696 Е Д. 
Е 3 4.969 8,042 11,460 36,486 #  сарно 
} 4 3,558 5,077 6,530 14,468 | примы 
р 5 3,041 4,105 5,043 9,432 Е = 
6 2.77 3,635 1,355 7,409 в 

7 2,616 3,360 3,963 6,370 И 

8 2,508 3,180 ЗИ 5,733 |= 

9 2,431 3,053 3,536 5,314 | 

10 2,372 2,959 3,409 5,014 | 

и 2,397 2,887 3,310 4,791 Е 

12 2,291 2,829 _ 3,233 4,618 г 

Ё 13 2,261 2,782 3,170 4,481 Г. 

Г и 2,286 2,743 3,118 4,360 | м” 
} 15 2,215 2,710 3,075 4,276 м Е 
р 16 2,197 2,683 3,038 4,198 - М 
| И 2,181 2,658 3,006 4,131 + Е. г 

| 18 2,168 2,637 2,997. 4.074 ай 
Е 19 2,156 2,618 2,958 - 4,024 Ш 
№: 20 2,145 2,602 2,932 3,979 | Е. 
й 21 2,135 2,587 2,912 3,941 в. 
и: : 22 2,127 2,575 2,895 3,905 | з == 
| 23 2,119 2,562 2,880 3.674 р 
й 24 2,112 2,552 2.865 5 
| 25 2,105 2,541 2.859 3.19 
: 26 2,099 2,532 5346 3.706 Е 
| 27 2,094 2,524 5 850 а 
й 28 2,088 2,517 о 820 3 755 ф 
Г 29 2,083 2,509 2-6 не } : 
1 30 2,079 2,503 2802 3.79 : в. 
ы 40 2,048 2,456 2,742 3,602 ` 
а 60 2,018 2,411 а чо | 
я 120 1,988 2,368 в я : 
|| 20 1,960 2,326 2,576 3.291 во . 
| | 
| а 





ПРИЛОЖЕНИЕ 


ПРИМЕРНЫЙ ПЕРЕЧЕНЬ ОБОРУДОВАНИЯ И РЕАКТИВОВ 


Для проведения минимального объема исследований сани- 
тарно-зоогигиенические отделы лабораторий должны иметь 
примерно такое оборудование и набор реактивов (для исследо- 
вания 100 проб кормов, органов ‘и тканей животных на основ- 
ные компоненты). 

1. Оборудование 


Г) Площадь лаборатории. : 40—60 м? 
2) Шкафы ..... 4—5 шт. 
3) Столы разные ие 4—5 шт. 
И я 7—8 шт. 
5) Вытяжной шкаф... ..-..... шт, 
6) Весы технические с разновесом... шт, 
7) Весы аналитические с разновесом .. Шт. 
8) Муфельная печь... ыы шт. 
9) Центрифуга а шт. 
10) Машины для измельчен 

мов шт. 
11) Колориметр ФЭК-М ше. 
12) Рефрактометр РЛ или РДУ шт. 
13) Гемометр Сали ...... шт. 
14) Колбы Кьельдаля на 500 мл..... шт. 
15) Колбы мерные на 250 мл ...... шт. 
16) Колбы мерные на 100 мл сея ит. 
17) Колбы мерные на |л . шт. 
18) Колбы Эрленмейера на 750 мл р шт. 
19) То же на 250 мл шт. 
20) „ „ на 100 мл шт; 
ЭВ» .-наГл шт. 
29) Колбы плоскодонные на 250 мл... шт. 
23) То же на 500 мл... не шт. 
24) Делительные воронки н ее шт. 
25) Штативы Бунзена .. . 3 шт. 
26) Штативы для делительных воронок . шт. 
97) Холодильники Либиха зеея шт. 
28) Бачок для отгонки азота в кормах и 

кислотности силоса шт. 
29) Каплеуловители 10 шт. 
30) Электроплитки ЕЕК 5 шт. 
31) Пипетки на 5 мл 15 шт. 
32) - пам: 2 15 шт. 


33) ` на 15 мл .. а 5 шт. 
34) Цилиндры разные 10 шт. 
50 шт. 


35) Тигли фарфоровые разные 5 
36) Воронки разные 50 шт. 
37) Бумага фильтровальная : г 2 кг. 
38) Фильтры беззольные с синен лентой 5 ть 
39) Бани водяные Е 
40) Пипетки на 1 и 2 ма 











41) Колонки экстракционные 
42) Ступки фарфоровые 


43)- Ножницы иен 5-, 


44) Стекло битое..... 


45) Штативы для колонок... 


46) Флаконы на 100 мл .. 
47) Центрифужные пробирки 


48) Бактериологические пробирки 
49) Микробюретки на 1 и 2 мл 


50) Пробирки большие.......... 
51) Штативы для пробирок метал. .... 
маленькие . . 


52) Чашечки выпарительные 
53) Глазные пипетки. .- 
54) Аппарат Киппа .... 
55) Шкала для определения 


И. Реактивы для определения в кормах: 


1. Азота 


2. Кальция 


Ъ Аммиак 10%-ный о 


2 5МЕтилрот..-.... = 
3) Уксусная кислота х, ч. 


витамина А 


4) Щавелевокислый аммоний > 


5) Фиксанал КМпо, 0,1 н. 
8. Фосфора 


1) Аммоний молибденовокисл 
2) Серная кислота х. ч. 
3) Гидрохинон х. ч. .°` : 
4) Сернистокислый натрий 


ый х, Ч, 


5. Каротина 


1) Бензин авиационный 70° 
2) Азобензол . са 
3) Окись алюминия 


Ш. Реактивы для опре 


деления 


в сыворотке крови: 


1. Белков 
1) Аммоний сернокислый х.ч 


Ее 
20 г 
500 г 

Т кг 

1 коробка 


500 г 
500 г 
500 г 
500 г 


2 флакона 


100 л 
30 г 


ТГ кг 





ттт, И 


1) Цинк сернокислый х. ч........ 500 
2) Натрий едкий х. ч. .. Е Е 500 
3) Калий железосинеродистый = ая 

кровяная соль) х. ТА 200 
4) Натрий углекислый безводный т 500 
5) Натрий хлористый .‹......... Г кг 
6) Натрий йодистый .....;..... 200 г 
и) -Уксусная кислота: 500 г 
8) Крахмал растворимый , ей 100 г 
9) Фиксанал гипосульфита =... | коробка 


ЕЕ 


ЗАЛАер 


3. Кальция 


Е 


1) Аммоний щавелевокислый Х. ч. 500 г 
2) Азотная кислота х. ч.. ....., 500 г 
3) Фиксанал КМпо, ........., 1 коробка 


4. Фосфора 


1) Аммоний с 

2) Кислота серная Х. ч. 

3) Гидрохинон х. ч. . 

4) Сернистокислый натрий 

5) Натрий углекислый безводный 
6) Калий фосфорнокислый 


5. Каротина 
1) Бензин авиационный перег нанный при 


Е... .. 
2) Спирт- -ректификат 6 


6. Кислотной емкости 


1) Фиксанал 0,1 н соляной кислоты 1 коробка 
2) Натрий едкий х. ч.... ме 500 г 
3) Фенолфталеин..... : 50 г 


7. Гемоглобина в крови 
1) Фиксанал 0,1 н соляной кислоты . с коробка 


8. Витамина А в органаз 
и яйцах птиц 


1) Калий едкий х. ч.......: 

г. Спирт- -ректификат . п 
) Эфир наркозный 

, Натрий сернокислый безводный 


9. Исследование на ацетон 


1) Нитропруссидный натрий 
2) Сернокислый аммоний. .. 
3) Углекислый натрий безводный 


15 Зак. : 














Таблица 1 


Зависимость веса и объема воды от температуры 








й 


Объем, : Объем, 
Темпе- | Вес 1 мл | занимаемый | Темпе- | Вес 1 мл | занимаемый 
ратура, воды, 1 г воды, ратура, воды, 1 г воды, 
°С г мл с о мл 











-1,0013 18. 
1,0014 
1,0015 
1,0017 
1,0018 28 

1,0019 
1,0021 
—1.008 | 


_1,0024 
1,0026 
1,0028 
1,0030 
1,0033 
1,0035 















































аблица 2 


Поправка на температуру в миллилитрах 
на 1 л воды или водных растворов" 
(не свыше 0, 1-нормальных) 






Темте- | Поправка» | Темте- 
р ыы НИИ Р тр , 





И 1,16 
12 1,09 
13 `0,98 


т При температуре 10— 19° поправка при 
пературе 21—35°—вычитается. ы ЕТОЙ 
и 


Ра 


р га 





Таблица 3 
Удельные веса водных растворов кислот 


с 







Азотная кислота (при Ее, 



















; й Про- Содержание ТЕ $ Про- Содержание 
Удельный > Удельны р дер 

2 цент ЯМО в1Тл, ааа цент НМО; в Гл, 
НО: г НМО, г 





со 4 <> сл н> © = 







































5 1,485 
ВБ я: 544,2 1,487 92 1368 
1 279 44 559,6 1,489 93 1885 
| 1,285 | 46 591.0 рат | 9 | 142 
1,291 47 606,8 1,493 95 Е 
1,298 48 6228 1,495 96 1435 . 
304 49 639'0 1,497 97 $5 
1 > 50 655,0 1,501 98 И 
| В 51 671,2 | 1,506 ы и 
1.3220 52 687.4 |153 |1 








Серная кислота (при — = 























Удельный | ПРо- Содержание | удельный | ПРо- Содержание 
лет ет. Но фл, вес а ры Ел 
| 
1,005 1 10,05 | 1,405 51 ‚716,5 
1,012 2 20,24 | 1,415 52 УЗЫ 
1,018 3 30,55 | 1,425 53 759,1 
1,025 4 41,00 1,435 54 774,9 
1,032 5 51,59 1,445 55 794,9 
1,038 6 62,31 1,45 56 815,2 
1,045 7. 73,17 1,466 57 835,7 
1,052 8 84,18 1,477 58 856,5 
1,059 9 95,32 1,488 59 877,6 
1,066 10 106,6 | 1,498 60 899,0 
1,073 11 118,0 1,509 61 920,6 
1,080 12 129,6 | 1,520 62 942,4 
1,087 13 141,4 1,531 63 964,5 
1,095 14 153,3 1,542 64 986,9 
| 1,102 15 165,3 1,553 65 1010 
| 1,109 16 177,5 1,565 66 1033 
ТР И 189,9 1,576 67 1056 
1,124 18 202,4 | 1,587 68 1079 ке 
: 1,132 19 215,0 | 1,599 69 1103 = 
1,139 20 227,9 1,611 70 1127 — 
1,147 21 240,9 1,622 п 1152 
1,155 22 254,1 1,634 72 1176 
1,163 23 267,4 1,646 73 1201 
1,170 24 280,9 1,657 74 1225 а 
1,178 25 294 ‚6 1,669 75 1252 
: 1,186 26 308,4 1,681 76 1278 ель 
и: 1,194 27 322,4 1,693 77 1303 вас 
: 1,202 28 336,6 | 1,704 78 1329 
1,210 29 351,0 1,716 79 1355 ее 
1,219 30 365,6 1,727 80 1382 
1,227 31 380,3 1,738 81 1408 1 
1,235 | 32 395,2 1,749 | 8 | 1434 м 
1,243 38 4103 1,759 | 83 | 1460 |1 
1,252 34 425,5 1,769 | 84 1486 ТИ 
1,260 35 441,0 1,779 85 1512 ‚03 
1,268 36 456,0 1,787 86 1537 | | 
1,277 | 37 472,5 1,795 | 87 | 1562 у 
1,286 38 488,5 1,802 Е . , 


























Соляная кислота (при же) 





; з 0- | Содержание ‚ &| Про- Содержание 

Удельный | Про р Удельный ро держ 
вес цент НА в1л, вес . цент НА в 1 л, 

НС! | г | НС 





1,003 10,03 | 1,108 
1,008 20,16 1,119 
1,018 40,72 1,129 
1,028 61,57 1,139 
83,01 1,149 
104,7 1,159 
196,9 | 1,169 
149,5 | 1,179 
172,4 | 1.189 
195,8 1,198 * 
ба 























Уксусная кислота (при т ) 





Концент- Концент- Концент- 
Удельный рация Удельный рация Удельный рация 
вес СНСООН, вес СНзсСоонН, вес СНсСооНн, 
% % % 


1,0007 1,0284 1,0712 65 
1,0022 1,0350 1,0733 70 
1,0037 : 1,0412 1,0746 75 
1,0052 : 1,0470 1,0748 80 
1,0067 5 1,0523 1,0739 85 
1,0098 1,0571 1,0713 90 
1,0142 10 1,0615 1,0660 95 
1,0185 13 1,0652 1,0553 100 

















Примечание. Наибольший удельный вес 80%-ной ук- 
сусной кислоты—1,0748. Удельному весу 1,0553—1,0713 со- 
ответствует кислота с двойными концентрациями. Для того 
чтобы узнать, какая кислота, необходимо два раза опреде- 
лить ее удельный вес: один раз в имеющейся КиО и вто- 
рой раз после разбавления кислоты в два раза водон. 


14 Зак. 55 
















Таблица 4 


Удельные веса водных растворов щелочей 


20° 


Аммиак (при 2) 











Удельный | Процент Содержа- Пу ый цен? Содержа- 
рес ЕВ Сы мн» | и Пат ние МНз 
ых | 
0,994 т | 9,94 | 0;986 16 
0,990 о | 19,79 | 0:930 18 
0.981 | 4 39,94 | 0,923 20 
0,973 6 58,38 | 0,916 22 
0,965 8 77,91 | 0,904 96 
0,958 10: | 95,25 | 0,898 28 
0,950 12 1140 | 0'892 30 
0,943 14 1390 : 
ь 
Едкий кали (при = 
о ВЕЕТ: ^ Е АИ 
Содержа- 
Удельный | Процент ние КОН || Удельный | Проп Е 
вес кон в : л, вес Кон Ее ее 
ны 
Е 
1,007 0,9 
104 | 17 о 
1,022 2,6 96 |280 = 
Не —- 28 — 1,274 | 28,9 368 
о т ы 1,285 | 29'8 385 
Те 5°6 : 1,297 30,7 398 
1'052 6,4 Е. Не с я 
то г т 1,320 | 327 432 
о а . 1,332 | 337 449 
1.075 | 92 ы ТЫ Е: 
1,083 | 1071 109 А о 
1,091 | 10,9 Н9 о = 
1'100 12'0 о 1,383 37,8 592 
1.108 | 12'9 143 И Е 543 
1,116 | 15,8 153 1105 39,9 563 
1,125 | 148 167 О 582 
1134 | 157 178 а о 
1,142 | 16,5 Е = 
1,152 | 17,6 3 | 140 | 1 655 
1,162 | 18,6 216 1,483 | 45,8 679 
155 228 ЕВЕ 706 
1,180 20,5 249 1,514 48,3 731 
1,200 | 29,4 269 1,546 | 50,6 779 
1,220 | 240 295 1,580 | 53,2 840 
1,231 | 551 309 1,597 | 54,5 870 
1,241 | 261 324 Е 202 
‚634 57,5 940 














| 












































: ы 20 
Едкий натр (при №) 





Содержа- Содержа- 
Удельный | Процент ние МаОН || Улельный | Процент |ние МаОН 
Маон М 


вес вл, 
г | 





] 


10,10 
20,41 
30,95 
41,71 
52,69 
63,89 
75,31 


1,010 
| 1,021 
1,032 
1,043 
1,054 
1,065 
1,076 
1,087 86,95 
1,098 98,81 
1,109 110,9 
1,131 13537 
1,153 161,4 
1,175 188,0 
| 1,197 9525 
| 1,219 2 243.8 


о 55 1 © вл н> 5 




















Таблица 5 


Удельный вес и концентрация этилового спирта 
(при 15°) 

| 

Удельный | Весовой Объемный | удельный | Весовой Объемный 


вес процент процент вес процент процент 
спирта спирта спирта снирта 





0,8590 75,59 81,80 83,69 88,66 

76 82,19 80 84,08 88,76 
82,54 84,48 89, 08 
82,90 84, 88 89,39 
83,25 85,27 89,70 
83,60 85,65 89,99 
83,94 86,04 90,29 
84,27 86,42 90,58 
84,16 86,81 90,88 
84,03 87,19 91,17 


85,26 * 87,58 91,46 
85,59 о 87, 96 91,75 
85, 94 88,36 92,05 
86.26 88,76 92,36 
86,61 89,16 92,66 
86,93 89,54 92,94 


ыы 89,92 | 93,23 
р 20 | 90,29 | 93:49 
Е 90'64 | 95,75 

; 00 91,00 94,00 
91'36: | 94.26 



































Продолжение 



































, Е Весовой Объемный | Удельный Весовой Объемный 
а Е 
[ 
| 
98, 16 
8180 | 91.71 94.51 30 | 97,03 : 
ме 92`07 94,76 20 | 97,37 | 98,37 
60 | 92.44 95,03 | 10 | 97.70 | 98,59 
50 | 92.81 95,29 | 00 | 98,03 | 98,80 
93.18 95.55 | 
8 93,55 95,82 | 0,7990 | 98,34 | 98.93 
20 | 93,92 96,08 | 80 | 98,66 | 99.16 
10 | 94,28 96’32 70 | 98.97 | 99’35 
00 | 94,62 96,55 60 | 99,29 | 99,55 
50 | 99,61 99,75 
0,8690 | 94,97 96,78 40 | 99,94 | 99,96 Г 
80 | 95,32 96,92 р 
70 | 95,68 97,27 | 0,7939 | 99,97 | 96,96 
60 | 96,03 97,51 
50 96,37 97,73 Абсолютный спирт 
40 | 96,70 | 97,94 |0 7938 | 100.0 | 100.0 | 
| 


жЖ— 


Таблица 6 


Определение крахмала и сухого вещества | 
в картофеле по удельному весу 








р у 
РИ ы 


























и. о УЗОЛЕНЫЙ ое т 
я в воде, г ` % 
“ 
295 1,0627 15,948 10,232 
| 300 1,0638 16,219 10,468 
305 1,0650 16,476 10,724 
| 310 1,0660 16.711 10.959 |" 
| 315 1,0672 16.947 11,195 | 
320 1,0684 17,204 11,452 
Г 325 1,0695 17.439 11,687 
р 330 1,0706 17,696 11, 944 
335 1,0718 17,931 12,179 
х 340 1,0730 18,188 12,436 
345 1,0741 18,422 12 671 
| 35 1.0752 18.680 12 923 
355 1,0764 18, 916 13,164 
360 1,0776 19 172 13 420 
365 1,0787 19 408 13,626 
370 1,0799 19 665 13,913 
375 1,0811 19.931 14,169 
[5 380 1,0822 20,157 14,405 
385 1,0834 20,414 14,662 
| 390 1,0846 20,670 14,918 
Г 395 1,0858 20,927 15,175 
|. 400 1,0870 21,184 15,432 








Продолжение 





Вес 5 кг У Я Сухо 

Удельный ухое Крахмал, 
картофеля вес вещество, е % 

в воде, г % < 


о 





405 21,419 
410 з 21,676 
415 21.;933 16, 181 
420 22,190 16,438 


| 
15,667 
425 22,447 16,695 


15.924 


430 99,708 16,951 
_ 435 29,960 17,208 
440 23,917 17,465 

7 93,474 17,709 

3,731 17,979 

23,987 18,935 

24,244 13.492 

94,501 18,746 

24,779 19,027 

25,036 19,284 

25,293 19,541 

25,549 19,797 

95,806 20,054 

26,085 20,333 

26,341 20,589 

26,598 _ 50, 846 

26,876 91,124 

27,133 21,381 

27,411 21,659 

27,668 21,916 

27946 22'194 

28,203 29,451 

28,481 22,623 

28,760 23,008 

29,016 23.964 

29,295 23,543 

29,551 23,799 

29,830 24,078 

30,086 24'334 

30,365 

30,643 

























_Таблицат 


Содержание макроэлементов в кормах и добавках 
различных зон Омской области, по данным 
исследований лаборатории зоогигиены СибНИВИ 

в 1953—1966 гг. Е 
(средние показатели) ея. 
Содержится в Г кг сухого корма : 

(в среднем) = 


и 


Сено Е 
естественных * ы вар 
лугов. | : 
Луговое таежная 6 | 48,2 2,7 | 2,5 | 0,3 | 10,1 
подтаежн, | 13 | 46,8 2,01 2,3 | 0,5 | 100 
лесостепн, | 7 | 43,0 2,0 | 2,27 0,7 | 10,0]. 
Суходольное таежная | Е | 40,1 2,3 | 1,2 | 1,1 | 19,0 
5 подтаежн. | `2 | 51,3 2,0 0,9 | 0,4 | 7,0 
Осоковое таежная 3 | 36,2 156-13-66 6,2 
подтаежн. | 10 | 37,5 1,9 1 1,6 | 0,5 | 9,0]. 
лесостепн. 40,6 2,0 | 1,91 0,6 | 7,1. 
Пырейно-луговое | подтаежн. 34,8 1,1 9-02 8,01 
лесостепн. 39,4 4 — 6,7 
Разнотравное подтаежн.: 45,6 8: ЕРбСЕ 0:7 4,0! 
лесостепн. 58, 2-93 |- 1,0-7,0 
| степная — 9, 9 | 3,6 | 2,0 | 12,5 
Лесное | подтаежн. |. ба. БЕ 
г _ лесостепн. - бб, | -- 
Солончаковоз "лесостепн. 7:0 
ь Сено - ] 
Ё сеяных трав 
Клеверное таежная 3 | 54,7 | 94| 22 4,4 | 0,7 | 10,5 
подтаежн. 6 | 45,0 7,3 | 23 133 |. 0,7 | 10,5 
лесостепн. 1 | 49,9 [13,6 | 2,4 3,4 | 0,4 | 14.5 
Костровое лесостепн. 6 | 445 | 28 6-81-07 9,0 
степная 7 | 38,2 | 4,6 | Т1 1,7 | 0,6 8,0 
Пырейное лесостепн. | 3 | 34,5 | 2,9 | 1,5 |194 |1 я 7,5 
степная 1 |543 Е са 1,2 | 15,0 
Донниковое лесостепн. 11| 74,2 | 19,6 | 18| 1 ›2 | 0,4 | 29.3 
Люцерновое лесостепн. 3 |736 ЧЕТ: |- 04-10% 
Могаровое лесостепн. 1| 49,3 | 12,9 |1 ‚5 | 4,3 1,3 | 15.5 
Регнерия лесостепн. 1119,6 | 17,2 | 0.6 1,2 = 110.7 
Зеленка (овсяная) | лесостепн. 4 | 67,71 4,2 | 19 |1 З- -=055. 7,7 
степная 11 28.0 | 14,6 | 0.6 | 21 | “| 122 
Зеленка (овес с | лесостенн. | 2 72,8 | 5,8 | 2,0 |190|0 7 | 10,5 
горохом) : - 7 
Зеленка ячменная | лесостепн. | 1| 67,0 4,8 | 1,0 | 23 | 16 | 130 
Е стенная 11| 51,9 ЗБ 2'9 05 6’0 
Зеленка просяная | лесостепи. | Г | 61,2 | 3'2 [5:5 | 2:9 0,2 | 14'0 








Зона 


Исследовано 


проб 








перевари- 
мый про- 
теин 











фосфор 

















магний 


















натрий 











} 


калий 













Содержится в 1 кг сухого корма 
(в среднем) 


довано 


Вид корма 


росфор 
магний 
натрий 


калий 





| Кукуруза  (зеле- | лесостепн. 
ная масса, стеб- | подтаежн. 
ли с листьями степная 
(в период сило- 

сования) — 

Кукуруза с боба- | таежная 
ми (зеленая 
масса) 
Кукуруза с под- | лесостепн. 
солн. (зеленая 
масва) 
Подсолнечник (зе- | таежная 
леная масса) подтаежн. 
лесостепн. 





Силос 


Кукурузный таежная 
подтаежн. 
лесостепн. 
степная 
Подсолнечников, | таежная 
подтаежн. 
лесостепн. 
Кукур.-подсолн. лесостепн. 
Подсолн. с овсом | таежная 
Кукур. с мочевин, | лесостепн. 
Кукур. с; формал. | лесостепн. 
Овсяно-горох. таежная 
Овсяный таежная 
Естествен. трава | лесостепн. 








А 
>е2$>> 

Л 52 0000 ол 

тока. 

сло о лом 


лоне 


со бл © сл 





= 





= 
00 99 —1 —1 „> < 50 


у а АНИ 
1 63 © $1 <> == <> © сл лю бл 


ол 
ооо ыы Фо 
ном юююю 
овом оо ею 
о-в юеоью 
<оюхофочченычь 
ооеосеннн. 

ол чюЮо че ль 


Трава лугов 
и пастбищ 


„Луговая таежная 
подтаежн. 
лесостепн, 
степная 











Сеяные травы 
Костровая лесостепн: 


Солома 


Пшеничная таежная 
подтаежн. 
лесостепн. 
степная 

Ржаная таежная 
подтаежн. 








он. _ 


х 5 < 










Продолжение 





Содержится в 1 кг сухого корма 






























(в среднем) 
э 
В ‹орма | Зона 8 а Ра = 
ид корма н 8 58 Е 2 = = 
=8| 225 2 = | я Е 
] Овсяная подтаежн. 3} 16, ЕО | 1,0 1,7 | 0.4 | 10 
) лесостепн. 290, 8,5 | 1,3 2,0 0,31 12 
Ячменная лесостепн. 5 | 39, 5,3 | 1,3 1,8 | 0,8 
‚ 88 степная 11| 24, 7,6 | 0,8 1,2 уз 
в Просяная лесостещны рав 1.863900, 
И Гороховая подтаежн. | 2| 44,3 | 11,2 | 1,0 | 3'8 0,9 в 
Мякина 
Мякина пшеничн. | лесостепн. Е | 35,91 10,4 0,5 | 8,0 р 
Мякина ячменная | степная 2| 50,4] 3,0 0,7 | 14,7 % 





Корнеплоды 
и корнеклуб- 


| Шютлодеол 
неплоды 


_ | ужа сенная 












































Свекла кормовая лесостепн. 8 | 856,7| 9,1 2,1 | 29,7 |9,0 | 17,2 * 
Свекла сахарная | лесостепн. 2| 52,7| 13,8 2:0 |``3,:9 Г 9.5 25,1 
Свекла красная лесостепн. 1| 65,2| 12,9 1,4 3,6 2,6 | 22,9 
Турнепс лесостепн, 1| 44,6| 6,5 3 2,5 2,5. |-159 
Морковь лесостепн. ГГ 71,4| 2,8 2,5. | 2:4 0,6 | 22,0 
Картофель : таежная 3| 62,9 6;6:1:-2;0 4,0 | 0,3 18,5 
подтаежн. 2 | 52,9 до а 1,4 0,9 | 15,4 
лесостепн. 2 | 859 УТ ко. 0 58| 2,0 7,4 
степная 1| 76,9 2,6-0,1 А. 1,0 8,0 
Брюква лесостепн. 11154,81 3,2 | 2,9 | 3,3 0,3. | 19,0 
Ботва кормовой лесостепн, 3 | 121,51 15,6 | 1,5 9,5 0.9 | 51,0 
свеклы степная 1| 98,0 ЕО 5,2 0,9. | 31,2 
‚ брюквы лесостепн. ГЕ 81,31 7,9 1,3 | 3,8 | 1,5 16,0 
‚ моркови лесостепн. 1| 63.5 1653-Е: 3.3 5:2 0,9 | 17,5 
Концентриро- 
ванные корма 
Комбикорм таежная 2| 88,7| 11,9 2,5 | 1;4 0,1 6,5 
подтаежн. | 2 |107,2| 11,9 | 4’6 2,1 | 123-60 
а | ОЗ ВН о:о |173 12,1 
степная 1! 104,5 | 17,0 | 5,5 3,7 | 1,0 5,4 
Овсяная дерть таежная 1 | 61,81 6,8 25,1 — 3,6 
подтаежн, 3| 76,1 25 1,4 | 05 4'3 
Ре: |2 99,0 [18.7 || 5.3 2,6 | 06 | 60 
Ячменная дерть | лесостенн. | 2 84,3 10,8 | 2:7 3,1 | 0,8 | 68 
Комбикорм > для | лесостепи, | 1 | 143'0 5,6 | 3,5 | 3,6 | 2'2 3:2 
ПТИЦ 
Овес лесостепн. | 95,9| 6,0 6 1 %1 0,0 2,0 
Ячмень лесостепн. | 3 | 109,9| 4’0 2,5 | 2,5 | 04 10'0 
степная 2 | .80,6| 5,0 | 2,6 | 2'3 0,2 | 14’ 
Просо лесостепн. 2 | 113,0 4,0 | 1,9 8 0,2 1'0 
Горох лесостепн. | 2 | 182,0| 6.6 | 2’6 В О7 16'2 
Бобы лесостепн. 1 | 158,0 | 11,6 | 18 Ач 0,3 6,2 
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Содержится в 1 кг сухого корма 
(г в среднем) 


Вид корма 


Исследовано 


проб 


кальций 
фосфор 
магний 
натрий 
калий 





Рожь лесостепн. 
Пшеница лесостепн. 
Отходы пшеницы | степная 
Зерновые отходы: | лесостепн. 
степная 
Мука ячменная лесостепн. 
Мука пшеничная | лесостепн. 
Мука овсяная лесостепн. 
Жмых льняной подтаежн. 
Жмых подсолн. подтаежн. 
Жмых  хлопчат- | лесостепн. 
НИКОВ. 
Шрот соевый лесостепн. 
Шрот подсолнечн. | лесостепн. 
Мука сенная лесостепн. 
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те 
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Корма животного 
происхождения 


Мука крабовая подтаежн. 

Молоко коровье таежная 
подтаежн. 
лесостепн. 
степная 








Прочие корма 
и минеральные 
витаминные 
добавки 


Мох сфагновый подтаежн. 

Хвоя ели 

Хвоя сосны 

Хвоя пихты 

Хвоя кедра 

Березовые ветки 
(зимние) 

Травянистые коч- 
ки в средн. 

Дернина 

Щетинник  (пе- 
тушье просо, 
мышей) 

Сапропель 

Мергель 

Глина красная 

Древесная зола 
(смешанных по- 
род) 

Дрожжи жидкие 
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Таблица 8 


Содержание микроэлементов в кормах и добавках 
различных зон Омской области, по данным исследований 
лаборатории зоогигиены СибнивИ в 1963 — 1966 гг. 


(средние показатели) 


















































— Содержится в 1 кг сухого корма 
З (мг в среднем) 
© 
Вид корма | Зона о 
Са же | шаь | сане МВА 8 
— 
1 2 3 | 4 5 6 тб 8 
Сено | 
естественных | 
: лугов | 
Луговое | таежная 6 | 135,5 | 7,0 | 46,0 | 63,5 ру 
= подтаежн. | 131 156,2 | 7,6| 40,9 |50,2 10,5 
: лесостепн. 7 | 246,0 | 10,0 | 40,0 | 59,5 20,1 
Суходольное таежная Е] 153,0 | 6,5 | 35,0 | 45,0 18.8 
о Е подтаежн. 2 — = = = 5.7 
Осоковое таежная. 3 | 246,0 | 7,51 20,0 | 55,0 56 
подтаежи. = 135,5 6,0 | 27,7 | 56,5 6,0 
#. лесостепи. 250,5 | 5,71 56, | 
Пырейно-луговое подтаежн. 2| 126,0 | 7,6 то 46.0 ен 
т ` | лесостепн. 1 27 : д 
Разнотравное ОЕ 3 о ры 587 128 к 
а лесостепи. | | 280.0 | 7:0 25'0 | 45,0 | 17/1 
ь степная 348.0 | 10,0 | 15 : : 
и лесостепн. | 4| 250,0 7 го а | 
Е лесостепн. | — | 234,0 | 6,0 | 25,0 | 39,5 5,2 
‚ Сено- 
сеяных трав 
Клеверное таежная 3| 107,0 | 9,5 5 
подтаежн. | 6| 83.0 75 о р т 
т : | лесостепн. | 1| — =: Е о 
овое лесостепн. 6 | 214,0 5,3 : 
а степная 7| 200,0 = а ча Не 
Пырейное лесостепи. | 31| 1208 | 61| 33'0 0,5 16,9 
2 степная 1] 176,0 | 125| 175 р 13,0 
Донниковое лесостепи. | 1| 67.0| 57| 16'0 че на 
Люцерновое лесостепи, | 3| 1501 | 81| 201 |455 р 
Могаровое лесостепн. | №| 169,0 | 90| 50’0 —оВ 3,2 
Регнерия лесостепн. 1 87.0 61 9’45 57,5 16,2 
Зеленка (овсяная) | лесостепн. 4 1750 7.6 45| 9,1 8,4 
- степная 1| 1450 | 10'2 те 35,8 14,2 
Зеленка (ячмен- | лесостепн. | 1| 188'0| 60 2,0 | 45,0 9,5 
_ ная) ( степная 1| 399'0 8.0 а ее 2.5 
Зеленка  (прося- | я . ? : ы 
=. р лесостепи. | 1 | 120,0 | 6,0| 17,5 | 46’0 г 
Зеленка (овес с | лесостепн, | 2 5 
горохом) е О 25- 48.5 | 1057 








Е Що 


+ Каротин при натуральной влажности. 


434 





Кукуруза (зеленая | 
| масса, стебли с 
листьями в пе- | 
риод силосова- 
НИЯ) 
| Кукуруза с боба- 
ми (зеленая-мас- 
са) 
Кукуруза с под- 
солнечником 
(зеленая масса) 
Подсолнечник (зе- 
леная масса) 





Силос 
Кукурузный 


Подсолнечников. 


| Кукурузн.=под- 
солн. 

Подсолн. с овсом 

Кукурузн. © мо- 
чевин. 

Кукурузн. с фор- 
мал. 

Озсяно-горохов. 

Овсяный 

Естест. травы 


| Трава лугов 
] и пастбищ, 
Лугозая 


| 


Сеяные травы 
Костровая 


Солома 


Пшеничная 


Ржаная 











подтаежн. 
лесостепн. 
степная 


таезжная 


лесостепн. 


таежная 
подтаежн. 


лесостепи. 


| таежная 


| ПОТ 


лесост 


| степная 


таежная 
подтаежн. 


| лесостепн. 
лесостепн. 


таежная 
лесостепн. 


лесостепн. 
таежная 


таежная 
лесостепн. 


| таежная 


подтаежн. 


| лесостепн. 


степная 


лесостепн. 


таежная 
подтаежн. 
лесостепн. 
степная 
таежная 
подтаежн. 





5 ты © > 1% 
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= 
1 2 3 4 | 6 ] 6 я 8 
я | 
Овсяная подтаежн. 33 127,0] 7.04 590 52,5 3.2 
лесостепн. 2| 93,0110,0 | 40,0 55,0 4,8 
Ячменная лесостепн. | 5| 129,5 | 10,7 | 30,5 | 42,5 | 456 
степная 1| 109,01 10,0 15,0 44,0 | следы 
Гороховая подтаежн. 1 | 114,0 | 8,7 | 39,2 | 60,0 | следы 
лесостепн. 3| 133,6 | 8,7 | 43,0 50,0 3,44 
Просяная лесостепн. 1| 176 9 15 42,5 251 
М Мякина пшенич- | лесостепн. 1| 144 8,8 | 35,0 70,0 нет 
в ная 
Мякина ячмен. степная 1| 192 9,5 89,5 42,5 нет 
|, р 
к} Корнеплоды | 
и корне- } происто* 
} клубнеплоды . 
г Молоко кор 
| Свекла сахарная лесостепн. Ут, 0-61 32,0 60,0 | следы 
Свекла кормовая | лесостепн. 3]. 199;0=, 13,65 3757 37,6 | следы 
Свекла красная лесостепн. 1 | 168,0 | 6,8 | 108,0 52.7 1,7 
т Турнепс лесостепн. 1| — — == -— — 
| Морковь лесостепн. | 2 | 181,0 | 5,1 | 30 43,5 | 42,0 
Е Картофель таежная 3 | 272,0 | 8,0| 40,0 42,5 нет 
, : подтаежн. 2 — 6,7 55,0 42,5 нет 
| лесостепн. | 2 | 338,0 | 8,5 | 33,7 40,0 нет 
; степная 1 | 302.0 5,0 15,0 42,5 нет | 
ы Брюква лесостепн. | 1| 121.0 | 6,3 | 60,0 | 46,0 нет : 
1 Ботва кормовой | лесостепн, 3 | 209,3 | 12,1 93,0 84,8 | 14,3 Мох сфатно 
свеклы | ‘степная 1| 224 14,0 | 74,0” | 77,5 | 14,7 Хвоя ели 
; брюквы | лесостепн. | 1| 105 13,0 | 30,0 | 45,0 | 73 | океоены 
‚9 р моркови | лесостеин, |2 1220° [510,7 |350 38.5 1,6 Зоя ПАК 
| ый Хюоя ке 
Концентриро- ра 
ванные корма оне Г 
Комбикорм таежная | — — Ее ыы = 
подтаежн. 2 — 
лесостепн. 9 | 115,2 | 12,7 49,5 60,5 | следы 
степная 1 | 110,0 | 5,5 | 30,3 21,7 г 
Овсяная дерть таежная 1} 47.0 | 7,5. 82.5 50,0 з 
подтаежн. < 92,0 5,0 47 ‚3 36,3 м 
лесостепн. 2 | 185,0 6,0 23,1 21,0 з 
Ячменная дерть лесостецн. 24 127.0 5,3 38,2 35,0 ы 
Комбикорм для | лесостепн. 1| 126,0 — 62,5 42,5 к 
Птиц 
Овес : лесостепн. не, 0 — 42,5 32.5 5 
Ячмень лесостепн. 3 | 78,0 | 10,0 | 57,5 37,5 нет 
Просо степная 2 | 162,0. |" 7,9 | 42,5 41,7 нет 
лесостепн. 2 73,0 | 11,5 40,0 42,5 нет 
Горох лесостепн, | 2 | 108,0 | 10,0 | 70,0 40,0 нет 
Бобы лесостепн. 1 | 384,0 | 16,8! 70,0 42,5 нет 
Рожь лесостепн. 1| 128 8,5 | 13,8 50,2 нет 
Пшеница лесостепн. 1 | 126 27 | 62,5 37,0 нет 
Отходы пшенич- | лесостепн, 11| 193 Зи -37 55 37,5 нет 
и ные 
— 
» © 


‚РАС ЧЕЗАРЕ >. 


‹ <> х> < <> ^^ —<^— 
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Зерновые отходы 


Мука ячменная 
Мука пшеничная 
Мука овсяная 
Жмых льняной 
Жмых хлопчатн. 
Шрот соевый 


1 Шрот подеолн. 
Мука сенная 


Корма 
животного 
происхождения 


Молоко коровье 


Прочие корма 
и минерально- 
витаминные 
добавки 


Мох сфагновый 
Хвоя ели 
Хвоя сосны 
Хвоя пихты 
Хвоя кедра 
Березовые ветки 
(зимние) 
Травянистые коч- 
ки (в среднем) 
Дернина 
Щетинник—пету- 
шье просо, мы- 
шей (зерно) 
Сапропель 
Мергель 
Глина красная 
Древесная зола 
Дрожжи жидкие 








лесостепн. 
степная 


лесостепн. 
лесостепн. 
лесостепн. 


подтаежн. 


лесостепн. 
лесостепн. 
лесостепн. 
лесостепн. 


таежная 

' подтаежн. 
| лесостепн. 
| степная 


подтаежн, 





ню ю > 


1 





р 
, 


502,0 








52 
И 


> ло ом, 


[^Ы 





— > дл 


= -> 01 00 бл 1 
слою 


бло — 5 





6,3 1,76 
слелы | 50,40 
следы | 60,90 
следы | 72,30 
следы + 65,50 
57,5 | следы 


32,5 | следы 


следы 























Гистидин 
° | Лейцин 
> | Изолей- 
ЦИН 
— | Фенила- 
> | ланин 


= | Треонин 


Трава, с сено, Сенна мука 


Вика (цветение) . 
Клевер (бутонизация) , Е.И 
Люперна ‘(бутонизация). ] 


| Сено. злаковое (в среднем). 
ь 'Сено клеверновое 

о Сено люцерновое. ..., 
Мука из листьев кукурузы ., 
Мука люцерновая (в среднем) 


Корни и клубни 
| Картофель и 
Морковь. В .. 
Свекла кормовая . ар 


Головка ‘сахарной свеклы с ботвой . 


Тыква ВА 





Ре | РЕЯ 


хочю оючжчжьюе юою-ююн 


1 Юве сохююшю чью 





—_—о 
юмонныюоню юны оюоссоооячо 


69 < мо шою же ооо 


должение 





Про 


соо онча о = мооом 


июня чшч+ че ччшш 





о®хюю-Ф® 
++ зюнчо 


ато союмчоюсоо сжоямсоео 
яна яаеывынюа оефыюаю 


а о А 


п С Фо РЕ Норы 


я тматяюаяаяыыч 69 © 9 с м 





ос офоосюсо в 


оячочванонныяа 





ооо чоююоюоо 


г $==$е=5еее-се 


фо 
и 


нана яма -=Ы—-. 


оохчоююоячнюююе+ 
с мо мо фшочоеы 


к 


Жмых хлопчатниковый . 
Барда зерновая сухая 


Зерно и семена 
ЛЬНЯНОЙ 


подсолнечниковый. .,. 


Отходы промышленности 
кукурузный .. 


Соевые бобы (в среднем) .°.. 
э 
» 
» 


‚Чечевица 
Жмых конопляный .. 


Кукуруза (в среднем) 

Овес (в среднем)....... 
Просо (в среднем}. ....... 
Рожь (в’ среднем) 

Сорго (в среднем) 

Ячмень (в среднем) 

Бобы (в среднем) 

Вика посевная .. 

Горох (в среднем) 

Люпин сладкий 





Барда кукурузная сухая 


Овсяная ‘кормовая мука 


Кукурузная мука). у бою 
Пивная дробина сухая .. 
Пшеничная кормовая мука... ж... 


Жом свекловичный сухой 


Мясо-костная мука с 60% протеина. . 


Мука из перьев, гидролизованная 


Корма молочные 


Молоко коровы (в среднем) 


3,6 
'Молозиво коровы (первые сутки). . 





4,9 | 2,8 9,0 5,7 | 4,7 И. 3 8,5 ня 
Молоко снятое (в среднем)... о. 3,6 2,6 9,9 6,2 4,7 4,7 6,6 | 0,6 
Сыворотка Я... с и 3,3 | 1,5 9,31. 6;1 3,2 | 4,7| 59| — 
Казеин сухой.....,. хо: ! 7,90 0,41 1,2[ 4,0 3,11 10,3 | 6,7 5,61 4,4| 7,6| 20 
и 1 
* Таблица заимствована из книги Н. ^” Лукашина и В. А. Тащилина „Зоотехнический анализ кормов“: 
И зд. „Колос“, М., 1965. Ч 















2,8 | 9,91 6,6 5,0 | 4,9| 68| — 
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Вх 
“: 
| 
< } Е 1 
`з к. аблица 190 
> кз | Содержание витамина Г в кормах и препаратах, ИЕ 
<] 
- х а | Название корма или препарата Содержание витамина 
: ю а | 5. з. 2288) 
| 
® | 
> В Е кг корма 
ое! Я 
ан Зеленый корм нет 
| Сено, высушенное в хорошую, солнечную погоду: 
— злаковое и луговое 350—400—6001 
к? бобовое 750—1000 
с? Сено, высушенное в плохую, пасмурную погоду 100—250 
5 Силос из травы, заложенной в солнечную погоду 60—100 
ыы Силос из травы, заложенной в дождливую погоду до 30 
© Солома яровая 50 
9 Сухие дрожжи, облученные 10000—20000 
Молоко коровье зимнее 83—17 
Молоко коровье летнее 24—50 
Молозиво 40—80 
Рыбная мука 100 
В Е мл препарата 
Рыбий жир натуральный 50 
— аа | Рыбий жир витаминизированный 200 
| Спиртовой раствор витамина О. 200000 
”. Масляный раствор витамина О. и О; 50000—200000 
= Водно-жировая эмульсия витамина О. (в 1 тг 50000—100000 
р У 
нах 
тя * Содержание витамина Л в сене зависит от фазы вегетации и дли- 
р. | тельности облучения травы солнцем в процессе сушки. 
р | 
И 
! * 
т 
се 
я 
ЕЯ 
мой 
у | 
о й 
ня 
цы 
нтв 
у 8. 
. СВ 
и" 
51 
ча. 
, 2 
я: 80| 1 
17 
|7 
#72 
й й 
НИ 
чет. — 


























Таблица 1 
Содержавие витамина Е в кормах (по Баздиссера-Нардио) 


Общее количество Г 
токоферолов, мг/кг 


Корм 













Трава люцерны 440—152 
рава клевера молодого 36,0—100,0 
Трава клевера зрелого: > 11,0—114,0 
Трава ежи сборной молодой 94,0—109,0 
Трава ежи сборной зрелой Е - 9,0— 26,0 
Трава овсяницы, ржи, тимофеевки молодой 44,0— 80,0 _ 
_Трава овсяницы, ржи зрелой 4,0— 40,0 
Листья капусты кормовой 52,0—110,0 
Стебли капусты кормовой 1,0— 2,0 
“Сено люцерновое -33,0— 77,0 
Сено люцерновое искусственной сушки 192,0—258,0 





Сено люцерновое солнечной сушки - 6,0 
Сено клеверное - 67,0— 70,0. 
Сено ежи сборной, ржи искусственной сушки 155,0—215,0. 
Сено тимофеевки, овсяницы искусственной сушки 89,0—143,0. 
Сено ежи сборной, тимофеевки _ : КЕ 12,0— 16,0 
=: 3 























Жмых хлопчатниковый -а5е ‚0 

Жмых льняной ы Е - : Е :- 
Жмых арахисовый, подсолнечниковый : 

Жмых соевый, рапсовый - 
Шрот хлопчатниковый, соевый 
Зерно ячменя : 
Зерно кукурузы 

Зерно овса 



















6,0—19'0 
44, з 3, : 












Свекла столовая, картофель 
Свекла сахарная, ботва 






Примечание. Необходимо указать, что по данным Балдиссера-Нар- 
дио в траве, сене, рыбной муке, подсолнечниковом Жмыхе, моркови коли- 
чество а-токоферола составляет 95— 100%, В хлопчатниковом жмыхе и 
шроте, зерне, пшеницы—только 50—58%. В пшеничных отрубях, рапсовом. 
жмыхе на долю а- токоферола приходится 22 —27%, в зернах ячменя, ку- 
курузы—10—15%. Е . 






Корма 


Рибофлавин 


Таблица 12 
Содержание рибофлавина и никотиновой кислоты в кормах, мг/кг 


Никотиновая 
кислота 


ди 


Зерно ячменя 

Зерно овса 

Зерно пшеницы 

Зерно ржи 

Зерно кукурузы 

Зерно проса 

Зерно гороха 

Зерно бобов 

`Отруби пшеничные 
Отруби ржаные 

Жмых льняной 

Жмых хлопчатниковый 
Жмых соевый 

Жмых подсолнечниковый 
Мясо-костная мука 
Рыбная мука 

Рыба свежая 

Сухое снятое молоко 
Молоко снятое свежее 
Молоко цельное свежее 
Дрожжи кормовые сухие 
Дрожжи пивные сухие 
Сенная мука клеверная 
Сенная мука люцерновая 
Сенная мука из разнотравья 
Хвойная мука и хвоя свежая (ель) 
Трава клевера 

Трава злаково-бобовая 
Морковь красная 
Картофель 

Свекла кормовая 
Свекла полусахарная 
Свекла сахарная 
Брюква 

Турнепс 

Силос из подсолнечника, кукурузы 
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Е Таблица 
Содержание аскорбиновой кислоты в. ормах, мг/кг. 
Аскорби- = - | Аскорби, 
новая т новая 
кислота С кислота : 
Люцерна зеленая 





Клевер зеленый 
имофеевка 
апуста кормов 
рапива зеленая 
Укуруза зеленая 
Ук зеленый 









Зерно овса. 
Брюква Зерно кукурузы 
Картофель Зерно гороха 
абачки Зерно чечевицы 
Морковь 
векла 


Обрушенное просо 








Таблица 14. 
тв различных зон 
иоды года 


Химический состав молока коров хозяйс 
Омской области в различные пер 





Содержится в 1 литре 
2 аа 


Зола, граммов 


% 


миллиграммов 





магний 


| 5. 
| 8 





0,98133,50131,0 
степная 0,78 0,240,520,95:30,63/35,0 
подтаежная 


| 
(Январь | лесостепная 0,81 0,290, 42 


лесостепная | 0,3710,5936,0 146,2 


степная 0,4010,8135,7 43,0 





лесостепная 0,29\0,4937,2 117,0 





степная 300,2710,31137,9 120,0 
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| 








: 





Таблица 15 


> 
|=: 


Показатели качественной оценки силоса урожая 1967 г., по данным исследований ветеринарных лабораторий 
Урала, Сибири и Дальнего Востока 


Показатели оценки 


бл 





Сахалинская 
ровская 
енская 


бл 


обл. 
Аму 
обл. 
обл. 
обл. 
обл. 
край 
Кеме 
обл. 
Тюм 
обл. 
обл. 
обл. 
обл. 
обл. 


урская 
Магаданская 
Читинская 
Бурятская 
АССР 
Иркутская 
бл 
Краснояр 
ский край 
Алтайский 
Томская обл 
Омская 0 


Оренбургская 


Курганская 
Челябинская 
Свердловская 


Пермская 


В зимне-стойловый период 
1967/68 г. приходилось на 
условную голову, ц: 


сена 5,2] 4,8/15,0] 9,3] — | — 6,5| 4,6] 12,3] 8,8 5,5] 8,5] 8,3] 9,0] 8,2 


соломы — | 18 [не — | 12,3 5,4] 7,51 13,2] 11,1 10,5] 14,9]12,2| 11,7 
силоса 37,6] 38 |43,5]10,2| — | — 21,2! 43,0] 33,0 36,5] 29,2130 ,5 44,9]56,1| 38,7 
корнеплодов 6,1| ‘2,7 неее | О а 1.41 — ОЛ Ва 
концкормов 1,31 — | 1,5 1,9} 2,3! 6,0 8,4} 2,3] 3,8] 3,8] 42 6,9 
Исследовано всего проб си- ! 
лоса 86 1149 [27 138 267 |64 |1116 1795 1693 825 1867 — |175 185 1998 
Силос хороший, % 14,0] 30,033, 3]62,0 18,0126,0| 15,7 22,0] 28,5 9,5] 30,616.1 


»  Удовлетворительный, % 38,0 40,022 2121,0 28,0135,1| 31,1 
” ПЛОХОГО качества, % |48,0] 30,0 44,5] 17,0] 54,0]37,0| 52,2 
По содержанию каротина, % 
15 мг/кг и больше 13,07 13,063,0]60,0 23,1120,9] 24,8 

от 10 до 15 мг/кг 31,0] 16,011,2] 5,8 18,5112,6| 16,7 

















ласти, края, р. 


ЖА 








`` А® 35 мкг 












ПК, `` 199,0 
1, ие ем 






























= 
| | Продолжение 
© 

{ Области, края, республики | 

* - : 

3 а |= |9 а 8 

з в ы ры 88 #18 |3 ЕЕ р : 

1 Показатели оценки 5 ь 5 В 2 Е 8% Е Е Е - - : Е : Е Е 
ы | о Е о |=. | а, ва. |<. 
- Е 5 #=| ЗЕ ЕЕ 8 =: 9 а Ва |321 5 52 | & 
В): 23 53 5< я <8 её 23 о |$| м5 |то| 9$ |: [4 

вы |2 ОВОЩИ ВЯ НОВ м, ПО О ОО ИЗО 

| В от 5 до 10 мг/кг 2,6] 37,0] 3,5] 15,8] 13,8]17,0] 24,3 | 36,0 | 14,5] 18,5] 12,160,4] 25,0116 5] 32,4! 16,1/20,8 
до 5 мг/кг 1,11 18,0122,3] — | 20,0124,0] 21,9, | 36,5 | 12,0] 27,9] 32,2|14,6! — 135,3] 42,0! 42,7|41,5 


Отсутствовал каротин, № 19,0] 16,0] — [18,4] 24,626,5| 22,3 | 6,0 | 10,5] 18,6] 48.1! — | 29,0]28,2| 5,6] 8,4]17,0 
По кислотному составу, %: 


преобладала молочная ки- | 
слота при отсутствии 








масляной 3,0] 30,0]22,2|84,2| 8,6] 9,0] 13,7 | 22,3 | 28,5| 5,8| 30*6]15,7| 20 |нет| 11,4 6,6]41,3 

преобладала молочная кис- в 
лота при наличии мас- | 
ляной 57,0] 1,0126,0] 5,3] 58,6]18,0] 25,2 | 140 | 13,5] 78,5] 39,5148 1| 41 40,01 20,6] 42,7|12,2 


преобладала уксусная кис- 
‚ лота при отсутствии ; 
масляной 4,01 40,0] 7,4] 6,3] 5,1117,0 12,0 | 32,5 | 42.0] 2,9 27,815,3] 29 132,0! 16,9! — 23 


преобладала уксусная кис- чи 
лота при наличии мас- ях 


ляной , 36,0} 15,0]22,2| 4,2] 28,7|56,0 49,1 | 31,2 | 17,0] 12,8 2,120,9] 10,0]28,0| 51,8 50,7123 ,3 














наличие свободной мас- 
ляной кислоты свыше 
5% 





Ла 


23,3] 0,0122,210,0| 28,7| 4,0| 3.0 





37,7127 ,9 





19 130,91 44 | 29,6]20,6 





аа ыыы Фены я дьныньль 
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а а И Таблица 16 
Биохимические показатели сыворотки крови животных и птиц, убитых в сентябре 
И октябре 1966 г. на Омском и Тарском мясокомбинатах, по данным исследований лаборатории 
ИЯ ’ | зоогигиены СибнНиИви 








Содержится: (белок 8 8; другие компоненты в мг% ) 


ИИ 
| 
медь 


| железо 






н птиц проб | белок 
общий 




















альбу- 
мины 











лины щелоч. 


Вид и группы животных Колич. 
ЦИНК 





У | О: знак] калий | натрий 





каротин 





Коровы 
Телки старше года 
Бычки-кастр. с откорма | 
Телята 


0,75 | 0,171 0,23 | 0.827 
1,05 10,251 0,13 | 0655 
0,96 | 0,15 | 0,18 | 0.918 


О Она | 0,380 | 
Лошади рабочие Т.И 110,27 0,30 | не обн. 
Жеребята | 0,87 | 0,25 0,16 й 
‚ Свиноматки 1,05 10,37 0,13 : 
‚ Свиньи ‘откорм. 0,92 | 0,23 0,18 » 
`Подсвинки. 0,90 | 0,30 
`’Поросята 
_Овцематки | 
Бараны-производители 
Валухи 
Ярки _ 


Ягнята 












Таблица 17 





Биохимические показатели органов"сельскохозяйственных животных, птицы и пушных зверей 
(в среднем), по данным исследований лаборатории зоогигиены СибнНиИВИ 



























аг- й Мар- | Каро- | Вита- 
Каль- |’ Фос- | Маг Желе И Лар аро 













































АЗОТ | ций фор ний Калий | Натрий! 30 ганец Тин! | мин. А 
,. Коли- % 
1 Вид и группы животных чество 
, рой т граммов В килограмме сухого вещества миллиграммов В килограмме сухого вещества 
1 2 3 а в ПОЮ 8.119 а" [194 [15 
Крупный рогатый скот ПЕЧЕНЬ 
Коровы 12 | 77,3 | 90,5 14,0 | 80| 1.11 9,1] 2,8 | 127,0, 52,4 | 260,5] 10,2 | 10.1, 5,2 
Быки-производители 4 | 79,5 1110,0 | 1,1 9,5 ВА: 5:8 2,8 | 120,0] 86,0 | 254,0 8,2 8,7 6,5 
Телки старше года И 72,4 | 86,0 | 6,4 9,4 1,5 | 8,4 | 3,0 | 154,4 46,0 | 204,0] 25,0 | 10,0 м 
Быки откормочн. 12117100 1753,1 8,4 1.0 | 8,3 || 2,3 | 156,0] 51,0 | 207,0 23,7 | 10,51 3,8 
Телята от 4—6 месяцев 14 | 73,7 | 90,011 1,3 Эа ВИ 5 8.1 181 87,8] 60,0 | 179,0] 17,5 | 2.3 ча 
Свиньи 
Свиноматки 12 | 72,0 | 90,0 11.5 ПТ 1,2 8,9 3,0 | 151,8] 71,0 | 209.0 25,0 | нет 6,3 
Хряки-производители 5 | 68,5 | 83,5 | 1,80 | 6,0| 13 8,3 | 2,1 | 105,7| 54.5 | 276.0 18.2 } 8.7 
Подсвинки 0. | И.6 1010 | 3,0 | 7,41 18| 8,7 | 3,3 | 142,5] 765 | 295.0 вн 
Свиньи откормочные 5 | 70,2 1100,0 | 4,3 6,6 | 1,61 7,7 | 23| 205.7 45,0 | 227,5] 35,0 й 0.3 
1 Поросята-отъемыши 13| 70,1 100,0 3 7,8 1,5 9,2 2,8 | 149,0] 74,0 300,0] 21,2 3 5.5 
| Овцы 
р 9 | 69,6 | 60,0 | 4,5 8.0 | 1,4] 6,7 | 2,5] 149.0 40,5 | 254,0] 18,2 | нет | 10.12 
рки 3 | 73,0 | 76.0 | 2,3 01. 8.01 30 195,3] 50,0 | 102,0 50,0 и 10,3 
—_. 


1 о 
Каротин и витамин А берутся при натуральной влажности, 






















Продолжение 


Бараны-производители 
Валухи ИП | 70,3 | 65,0 
Молодняк (ягнята) 9 | 69,0 | 90,0 








Лошади 
Лошади рабочие 4 | 70,8 | 70,0 
Лошади (молодняк) 4 |`70,7 | 82 
Птица 
Куры взрослые 13 | 72,5 | 76,0 
тки 9 | 70,3 | 83,0 
Индейки 6 | 68,6 | 85,0 
Гуси 8 | 70,9 | 81,0 
Пушные звери 
Лисы 3 135,0 
Норки 3 86,0 











Крупный рогатый скот } 
| 


Коровы 12 | 80,3 1101,5 
Быки-производители 4 | 80.4 1115,0 
Телки старше года И | 81,3 [106,0 
Быки откорм, 12 | 79,0 | 70,0 
Телята от 4—6 месяцев 16 | 80,0 45,0 







Продолжение 


Свиньи 


Свиноматки 
Хряки-производители 
Подсвинки 
Свиньи откормочные 
Поросята-отъемыши 





Овцы 
Овцематки 
Ярки 
Бараны-производители 
алухи 
Молодняк (ягнята) 
Лошади 
Лошади рабочие 
Лошади молодняк 
Птицы 


Гуси 


Пушные звери 


Лисы } 
Норки 0 , 36,0] 19,0 
39, 011110 


> 
сл 
— 











5 
сл 
6%) 




















1 


к Продолжение 

О ИО 
| . | | | 

а ее ПОВИСЛА АНИ СОРИ ЗОО 














Крупный рогатый скот 


Коровы 12 

Быки-производители 4 

Телки старше года 11 

Быки откормочн. 12 

Телята от 4—6 месяцев 16 
Свиньи 

Свиноматки 

Хряки-производители 

Подсвинки ` 





Свиньи откормочные 
Поросята-отъемыши 


Овцы 


Овцематки 

Ярки 
Бараны-производители 
Валухи 

Молодняк (ягнята) 


Лошади 


Лошади рабочие 
Лошади молодняк 














г хахо“ме 
ом 









































Овцы 


„ | Овцематки 9 | 75,6 | 96,0 1,1 6,0 | 1,5 8,0 а 125,0] 27,5 | 177,51 11,0 — — 


а о 13 
1 | 2 Е] 4 5 6 7 8 9 10 и | 12 
ВР ВИО а 1 
г т 
| 
Птица бока 
Куры взрослые 7 | 98 10:2 о [1310 | 50 
Утки 3 | 76,8 | 51,0 | 0,8 ; о О а 
Индейки о | 75,6 | 65,0 | 0,17 10,0 й ь : 
Пушные звери 

Лисы 3 | 74,2 119 | 0,8 | 11,5 | 1,75 447,0] 5,0 | 146,2] 52,5 | — 
ай 3 |717 197 176 | 10,2 | 0,25 | 202.0] < 6.0 | 140,01 16,2 | — — 

Крупный рогатый скот СКЕЛЕТНЫЕ МЫШЦЫ 
Коровы 19 | 75,51 88,51 2.5 | 5,6 | 1,3 11,5 1,71 164,0] 17,2] 293,8\ 16,4 ро ка 
Быки-производители 4 | 737| 75,0| 18| 5,9 | 1,2 | 10,0 | 1,5 | 96,0! 10,5 | 374,0] 21,5 — — 
Телки старше года 11 | 77,0 107,011 3,6 | 5,0 | 1,3 9,0 2,9 | 100.0] 16,0 | 203,71 13,0 —- — 
Быки откормочн. 12 | 78,0 | 98,0! 3,7 | .5,8 | 1,3 | 11,0 | 2,7 | 160,7] 21,7 | 192,5] 8,5 | — — 
Телята от 4—6 месяцев 16 | 77,9 110,0 | 2,9 | 6,7 | 1,5 11.0 1,9 | 123,61. 17;0 952, 5] 13,0 ны 

Свиньи 

Свиноматки 12 | 71,01 85,0 | 1,0 | 7,0 | 1,3 9,4 | 3,9 | 120,521 16,2 | 206,0] 13,2 | — У 
мы производители 5 | 67,0 [100,0 | 0,8| 4,4 | 1,3 5,3 | 2,3| 61,5] 13,5 | 183,0] 13,8 | — 
я 10 | 75,0 | 91,0 1,9 1:3: 115 8,3 27 60,71 12,2 | 150,0! 14,0 — — 
И откормочные 5 | 67,0 | 98,5 | 1,01 4,7 | 1,8 6,7 | 2,01. 84.5] 13,5 | 173,7 9,4 — — 

оросята-отъемыши 1911 75,0103.5 2, д 6, | 11,81. 1,8 53,3 15,2 120,0 о -- 





Яркн 
Бараны-производители 
Валухи 

Молодняк 


Лошади 
Лошади рабочие 
Лошади молодняк 

Птица 


Куры взрослые 
Утки 

Гуси 

Индейки 


Пушные звери 


Лисы 
Норки 


Крупный рогатый скот 


Коровы 
Быки откорм. 
елки ст. года 
Телята 





> 00 < > 


© > 





74,0 | 96,0 
72,9 |103,5 
73.2 |100,0 
73,1 [108,0 


76,2 | 83,0 
78,5 | 91,5 
79,05]103,5 
75,05| 81,0 





6:01 
6, 87 
6,12 
5,87 


7 


Продолжение 
ово 





МЫШЦЫ СЕРДЦА 


1,23 
1,48 
1,14 
1,41 

























9 





10 13 14 15 








11 | 12 




















1,2 | 1,7 118,0 
11,0 | 2,1 | 78,0 
8,0 | 2,0 [140,0 
8,75] 3,2 | 93,7 
13,0 | 1,4 |109,5 





9.7 | 2,3 | 69.7 
13,5 |} 11,5 1152,7 
9,5 | 2,0 [132,0 
1,0 | 1,8 | 62,5 


11,37| 2,4 | 140,5 
12,5 | 2,57 | 136'2 
10,37| 2,4 | 142'0 
9,87| 2,42 | 144.5 





Свиньи 










10,5] 19,5 142,2 | 25,0 м 
82,65103,0 | 1,45 | 7,31 | 1,77 [12,0 | 2,6 | 110, 12, ) м т 
НЙ С ни. 76,0 | 2,65 | 6,18 | 1,62 12,0 | 2.75 126 20,0 133,7 та ы у 
Е 13 | 75,58] 89,5 | 0,6 |6,5 | 1,21 [11,5 | 2,62 | 156 13, 75| 160,5 Е т 
Е откормочные 5 | 76,9 | 99,0 | 1,4 | 6,06 | 1,28 | 9,12 | 2.62 | 161,0] 14,5 8, — 












` 


Овцы 










атк 9 | 77,45] 88,0 | 1,7 5,56 | 1,31 | 7,27 | 3,45 | 142,5] 20,5 |153',5 25,0 — — 
Я { 918,211 60013,55 555 11,5 97 131,(| 15,5 |147,5 | 32,5 — — 
Валухи 11 71,6 [139,0 | 3,16 | 5,75 | 1,05 | 6,75 | 1,15 | 115 15,5 |285 18,8 — — 
Ягнята 9 | 76,75] 77,5 | 0,65 | 6,0 1,56. | 8,75 | 9,5 118,0] 17,75/127,7 | 12,5 — — 
Бараны-производители 600, 089.0 1,5. || 5:75 162137 [9.5 1,651 83 18,5 |135 35,0 — — 






Лошади 


Лошади рабочие 
Лошади молодняк 





| 






ны > 
= 
= < 
от 
Че) 


Крупный рогатый скот 






КОСТНАЯ ТКАНЬ {плечевая кость) 























Коровы 2 | — | — 1303,5 168,2 | 17,3 | 0,3 110 5 
Ю ’ й ’ 5 ’ 
Быки-производители ТЕ а о 62 | о [6 | | 25,5 [130,0 т а 
ии ВЕ СО |2 О 28| | 
И ‚ ›2 | 19,6 10,2 | 10, й \ | ИР 
Телята от 4—6 мес. 16 — — 1360,5 [147,5 | 24/1 | 0'3 12.0 4 300 46 510 Е т 





с97 


Свиньи 





Свиноматки `380,5] 172,5] 17,5 
Хряки-производители ’ 383,8! 166,2 
Подсвинки | 370,1 

виньи откормочные 


Поросята-отъемыши 


Овцы 


Овцематки 
Ярки 
Бараны-производители 
Валухи 
Молодняк (ягнята) 


Лошади 


Лошади рабочие й 
Лошади молодняк 


Птица 
Куры взрослые 
Утки 
Гуси 
Индейки 


Пушные звери 
Соболь 


Крупный рогатый скот 











Продолжение 





[= 
о 
м 
= 
> 
5 
2) 
;- 
[28 
о 
= 
гс 
г 
2. 
[8 
ы 
о 
о 





старше года 
-откормочные 
рослые 


производители 
елята от 4—6 мес, 


Крупный рогатый скот 


Куры вз 
Индейки 
Гуси 


Бараны-производители 
Утки 


Хряки-производители 
Валухи 


Коровы 

Быки- 

Быки 

Свиноматки 
Подевинки 
Поросята-отъемыши 
Овцематки 


Телки 
Т 





Таблица 18 р. 


Биохимические показатели скорлупы, белка и желтка куриных яиц А 
(по данным исследований лаборатории зоогигиены Сибниви) 





Показатели Скорлупа | Белок | Желток % 


Отношение желтка, белка, скорлу- | 

пы к весу яйца, % 12,9 56,2 
Влажность, % 22,2+0,97 86,6--0,48 
Средний вес, г 7,36-0,17 | 32,3-50,59 
Протеин, г/кг — 811,0=22,70 
Кальций, г/кг 339,6-3,78 нет 
Фосфор, г/кг 1,35-50,10 | 1,07-Е0,04 
Магний, г/кг 11,9-+0,37 | 2,41-50,13 
Калий, г/кг 0,34-=0,08 | 3,780,33 
Натрий, г/кг 3,18-50,17 | 5,840, 14 
Железо, мг/кг 28,0+3,59 | 32,34-3,46 
Цинк, мг/кг 14,4--2,04 |11,1240,52 
Медь, мг/кг 19,2+1,45 | 11,641,48 
Марганец, мг/кг 41,6-Е0,72 | 22,4 3,04 
Каротин, мг/кг — — 
Витамин А, мг/кг 


жх сужото ве 

















© 
ратории зоогигиены Сион 


гв! кг сухого вещества 


= 
я 
и 
Я 
я 
я 
е 
> 
$ 
я 
Е 
я 
9 
; 
я 
8 
я 
| 
© 
© 
я 
[= 
> 


показатели скорл 
о данным исследования лабо 


Биохимические 
(т 





Таблица 19—^ 


Биохимические показатели скорлупы, белка и желтка утиных и гусиных яиц 
(по данным исследования лаборатории зоогигиены СибнНиИвВИ) 
о м. и Е т 
гв! кг сухого вещества мг в 1 кг сухого вещества 


Соотно- | Влаж- 
Вес составных частей яйца, г шение, НОСТЬ, 


% 


кальций 
натрий 
железо 
марганец 
каротин 
витамин 


Средний вес яйца, г 
Белок 
Желток 


Скорлупа 





Средний вес яйца, г 
Белок 
Желток 


Скорлупа 355,6] 1,55 | 5,25 
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Таблица 20 
Примерные суточные нормы макро- и микроэлементов для сельскохозяйственных животных 
из расчета на 100 кг веса, рекомендуемые СибнНиви 
я › у ь. ДЬ, Г у ( льт, к, р 
Виды и группы животных р и и о ре Ро тЫ у ргежеп | О | на Вер 
Коровы молочные: 
на 100 кг веса 15—18] 10—12 6—8 0,5—0,840— 50] 70-80 | 2,55 70—80 | 70—80 
на | л молока 2—3 | 23 0,5—0,6] 2—3 111 ‚5| 0,05 0,2 0, — 0,1 10—12 
Коровы сухостойн. и нетели| 20—25] 12—18 *7—10 [10—15 5—8 |0,8—1 [50—60 90—100] 3—5 80—100 90—120 
Быки-пройзводители 15—20] 10—15] 7—9 501 80—90 |'2,5—4 80—90 | 90—100 | 
олодняк к. р, с. старше | 
6 мес. 12—15] 8—10 6—7 0,5—0,6130-—40 70—80 3—5 70—80 | 30—90 | 
Телята 18—20] 10—12 0,6—0,7/40—50 80—90 | 2,5-—4 80—90. | 80—100 | 
Свиноматки с поросятами 0,8—1 130—40 100—150 — 70—90 | 70—80 
виноматки супоросные 0,8—1 [30—40] 100—150 > 70—90 1 70-90 
ряки 0,6—0,7120—30 70—80 — 80—90 | 70—80 
Ремонтные свиноматки 0,5—0,6]15—20] 50—60 т 40—50 | 30—40 
ткормочные свиньи 0,3—0,515—50 40—50 — 40—50 | 20—30 
оросята-отъемыши 0,6—0,7120-—30 50—60 — 40—50 | 30—40 
Овцематки суягные и с яг- 
нятами 0,8—1 [50—60 80—90 2—4 70—80 | 80—90 
Бараны-производители | 5—6 0,6—0,8140—50 80—90 2—4 80—90 | 70—80 
алухи 15—18] 8—10] 78 0,7—0,8140— 50 70—80 2—3 80—90 | 70—80 
Молодняк. 18—20] 10—15 7—8 0,6—0,8140—5 70—80 2—4 70—80 | 80—90 
Лошади рабочие 12—15] 7—8 6—7 [10—12] 4—5 0,5—0,6]30—40 60—70 — 60—70 | 50—60 
Конематки жеребые 18—20] 10—12 8—10 110—125 5—6 0,7—0,8|50—60 70—80 — 70—80 90—100 
Жеребцы 18—20] 10—12 7—8 18—10 4—5 10,708 50—60] 70—80 — 70—80 | 70—80 
олодняк старше года 15—18] 8—10 6—8 |178 4—5 0,6—0'7 40—50! 60—80 — 60—70 70—80 
Молодняк до года 18—20] 10—12 7—8 | 8—10 4—5 0,7—0,8|50—60 70—80 — та 


НЫ 90— 51 00 





* По данным Н. Ф. Полякова, Алтайский СХИ. 
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Риды животных и нтиц ная соль 













ципитат). 








Таблица 


Примерные суточные нормы минеральных кормов животным и птицам в граммах на одну голову 








\ Поварен- 

Виды животных и птиц ная соль 
Лошади взрослые 30—50 
Лошади молодняк 15—20 
Крупный рогатый скот 40—60 

Молодняк крупного ‘рога- 

того скота 20—30 
Телята до 6 месяцев 5—10 
Овцы 10—15 
Свиньи 30—50 
Гуси 0,5—1 







Утки 








Куры 





Индейки 








м 


0,5—1 


0,5—1 


0,5—4,5]5,8 











Фосфорно- 





кальцие- Трикаль- Костная Мясо- | Зола | Яичная 

Мел вая соль цийфос- мука коетная! древес-| скор- 

(корм. пре- фат я мука ная лупа 
ципитат) 

25—50 10—30 — 20—30 = — Известняки | 
применяются в качестве | 
минеральных кормов 

© —17 УХ о 24 1 Е 

Е а 10—15 19—20 Известняки и ракуш- | 
ки не должны содержать 

60—1-0 | 50—40 60—90 | 30-60 | — [60-80] — болеё 12% примесей 
песка 

30—60 15—20 | 20—45 15-20 | —. 20—30 

5—10 5—10 5—10 5—10 | 5—10] 5—8 я 
5—10 5—10 5 17—10 | — 110-15 — 
10—40 3—10 10—20 10—15 | 2—1010 ыы 
4—12 — 2 2,5—4,5| 1 10—15 7 





2,5 




















также | 











Атомные веса некоторых элементов 
(0=16,0000) 









Символиче- 
ское обоз- 
начение 


Атомный 
Название элемента 


вес 





номер 





Порядковый | 









Азот 
Алюминий 





55,8} 
од 126,92 
Калий 19 К 39,096 
Кальций 20 Са 40,08 
Кислород 8 О 16,0000 
Кобальт 27 Со 58, 94 
Кремний 14 $1 28,06 
агний 12 МЕ 24,32 
Марганец 25 Мп 54,93 
Медь 29 Си 63,54 
Мышьяк 33 Аз 74,91 
Молибден 42 Мо 95,95 
атрий РИ Ма 22,997 
Олово 50 $п 118,70 
Ртуть 80 Не 200,61 
Свинец 82 РБ 207,21 
Селен 34 5е 78,96 
Сера 16 5 32,066 
Серебро 47 Аб 107,880 
глерод 6 С 12,010 
Фосфор 15 Р 30,98 
Фтор 9 Е 19,00 
Хлор 17 [© 35,457 
Хром 24 Сг 





Таблица 22 
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БЛАНКИ И ТАЛОНЫ ЭКСПЕРТИЗЫ О РЕЗУЛЬТАТАХ 
ХИМИЧЕСКОГО ИССЛЕДОВАНИЯ 


БЛАНК 1 
Областное управление сельского хозяйства 


Областная ветеринарно-бактериологическая лаборатория, биохимический 
отдел 
ЭКСПЕРТИЗА № от р 196 г. 





Ге] результатах исследования материала, состоящего из. к 


и направленного ветврачом 


ы 196 г. 





принадлежащего 





РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 


В 1 кг содержится, мг% 





Населенный Наименование р 
Примечание 


пункт материала 


белка, г 
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випчивя те мы 
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вни1одех 





В Екг содержится, мг % 
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1 ‘вягэ9 











матернала 


Наименование 


Населенный 











ЗАКЛЮЧЕНИЕ 














Директор ветбаклаборатории 





Заведующий биохимическим отделом 


















БЛАНК 2 


РСФСР Главному ветврачу 





Областное управление 


сельского хозяйства района товарищу 
к 
ОБЛАСТНАЯ 


ВЕТБАКЛАБОРАТОРИЯ 





Лаборатория сообщает результаты биохимиче- 
ского исследования проб сыворотки крови от 


коров (свиней) Вашего 
ОБН 


совхоза (колхоза), доставленных, ы 196 





Содержание, мг% 


Кличка коровы Общий белок, 


или инвентарный 
номер 
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каротина 
кальция 
фосфора 
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Общий белок, 
% Примечание 


Кличка коровы, 
или инвентарный 
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резервн. 
щелочн, 







































































Ее ое еее ее 
33 
Е = 5 
34 не 

т рт ст прееое я ОВР 
35 














Примечание. „Для коров в норме должно быть каротина в зимнее 
время от Е. и выше, в летнее время—от | мг%х и выше; 
кальция от — 11,5 до 12, мг%; фосфора — от 6 до 9 мго: езервная ще- 
лочность—от 460 до 500 МГ. ыы: Е: 

Для свиней: кальция — от 11,5 до 125 мг% о 
у р сфора — от 5 до 6 мг 
резервная щелочность—420—520 мг, : ыы о 


ЗАКЛЮЧЕНИЕ 




















Директор лаборатории 


Заведующий биохимическим отделом 


466 












Омск Омской област 





лаборатория, гор- 





БлЛАНКЗ 
Омская областная ветеринарно-бакхефмолох 
м 


[а 





Е ЧЕРРИ ЗЕЕЕНЕААЕНЕНР Ч ОЕРЧОЕНИЕНИИНЕЕЕЕНЕНЕ 


@мская обла я 
ветбаклаборат‘ 


Омская областная 
ветбаклаборатория 


д 


ЭКСПЕРТИЗА № 
химического исследования на: 


1. Дата поступления материала 


о 196 х. 


—— 


2. Название хозяйства 
район 


3. Что доставлено и в каком виде 


. Ход исследования: 
а) метод 
6) начало исследования 
в) конец исследования 


г) найдено: 


БЛАНК 3 


Омская областная ветеринарно-бактериологическая 
лаборатория, гор. Омск Омской области 


О ВО Вести 


Адрес 


ТАЛОН ЭКСПЕРТИЗЫ № 


химического исследования на 
1. Дата поступления материала , 
2. Название хозяйства 


район 





3. Что доставлено и в каком виде 





4. Результат исследования 


В доставленных пробах при химическом исследовании найдено: 


а) каротина мг%, 0) витамина А 


в) соли кальция мг%, г) соли фосфора 


‚ _мг%, д) резервная щелочность 


о 


5. Заключение: 














89? 


1. Каротин 


а 


2. Витамин А : ь 
и 


А А 


3. Соли кальция 


ВАА 
ры 
4. Соли фосфора Е И 


ее о 


а май 


5. Резервная щелочность 





ы 





| 
НИ 
6. Указания: 


Для устранения авитаминозных и полиавитаминозных заболеваний молодняка 
с.-х. животных и птиц необходимо проверять качественный ‘состав кормов, Жи- 
вотные в последние 2—1,5 месяца беременности должны получать доброкаче- 
ственные и ‘полноценные корма. Их следует регулярно выводить на прогулку 
на открытый воздух. 

В рационе должны быть наряду с другими кормами сено н силос, Силос | 
скармливается: коровам по 8—10 кг, овцам и свиньям по 15—11 ков сутки на 
одну голову. Силос необходимо исключать из, рациона за 5—7 дней до распло- 
да и в первые 5—7 дней после расплода. 


коров, 

питательных веществ на 

каждые 100 кг живого веса и в зависимости от предполагаемой молочной про- 

дуктивности корм должен содержать 15—20 г поваренной соли, 15—20 г каль- 

ция, 10—18 Г фосфора и 90—120 мг каротина. Овцам во втором ‘периоде ‘суяг- 

ности—6—9 г кальция, 3—3, 4, 7 г фосфора и 13 г поваренной соли: СВИНЬЯМ 
во втором периоде супоросности—5 г кальция, 3,5 г ф 


нетелей 





осфора и 30—40 г пова- 


или 10—15 мг через 


3 суток, аз 








Глубокостельным коровам при недостатке в кормах витамина А за 
15 дней до отела необходимо вводить концентрат витамина А один раз 
в день в течение 10—15 дней в количестве, покрывающем с от 
потребность животного. >. : 

В зимнее время поросятам необходимо скармливать витаминизирован- 
ный рыбий жир из расчета по 0,5 г на | кг живого веса в сутки, а ку- 
рам концентрат витамина А по 1,5—2 гв сутки на 100 голов. "Кроме 
того, птице рекомендуется скармливать проросшее зерно пшеницы, яч- 
меня, овса, пшеничные отруби, сенную муку, красную морковь, молоч- 





зо 
во ные отходы, свежее мясо, рыбу, силос и силосный сок. 
о Из других кормовых средств — источников витаминов для молодняка 
5. можно о сухой молозивный творог, белково-витаминную 
о пасту и другие. 

а 

я : к 

8. Директор облветбаклаборатории 
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Электрофоретическое определение фракций 


белков в сыворотке кро- 


ВИ. Животных Я к: 139 

ЗООГИГИЕНИЧЕСКАЯ о В . №9 
Отбор средних проб а: р. о 
Оценка доброкачественности сена =. 150 
Оценка качества корнеклубнеплодов Е >. 5 
Оценка зерновых и мучнистых КОМО Е Е, а 

ценка качества жмыхов и ш а и 159 
Хранение, консервирование проб кормов и их измельчение . 160 
Методы онределения доброкачественности РН. * 162 


472 














а а 
тределение 
Определение 
Левицкого В 
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колориметрич 
Определение 
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Определение 
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ХИМИЧЕСКИЙ АН) 3 КОРМОВ 


Определение первоначальной или натура 

Определение гигроскопической влажности 

Озоление и определение золы 

Определение «сырого» жира Ее ЕЯ 

Определение безазотистых экстрак ;х веществ 

Определение углеводно-лигнинного комп ЕЕ к 
Определение сахара в корнеплодах рефрактометрическим методом, 
Определение крахмала (осахаривание диастазой), гы 
Определение крахмала в картофеле по удельному весу , . 
Определение лигнина и целлюлозы 

Определение «сырой» клетчатки (по Гениебергу + и Пиоману) 
Определение «сырого» протеина и азота. ; ВЕ... 
Определение общего азота в кормах, органах и тканях животных 
фотоколориметрическим методом (по А. Т. Усовичу) ЕВ 
Определение общего азота полумикрометодом Кьельдаля с приме- 
цением прибора Парнаса-Вагнера ВЫ НЕ ЗК 
Подготовка пробы для определения фосфора, кальция, магния и 
хлора я : А 
Определение фосфора ко: лориметрическим методом РЕ 
Определение фосфора фотоколориметрическим методом (методика 
Левицкого в модификации А. Т. Усовича) а 
Определение фосфора в кормах, органах и тканях животных фото- 
колориметрическим методом (по А. Т. Усовичу), . . ‹. ; , 
Определение кальция объемным методом . . . . . 
Определение фосфора, кальция и магния в костях (метод сухого 
озоления) : - г ь -. > = - . > . ; 
Определение магния объемным методом * . . . 

Определение хлора (по методу Фольгарда) . Ее: = 
Определение магния фотоколориметрическим методом с помощью 
титанового желтого Е. 
Определение серы (по Бенедикту-Денису) . , ’,, о, 
Определение железа в кормах, органах, тканях и сыворотке крови 
животных фотоколориметрическим методом (по А. Т. Усовичу), г: 
Определение микроэлементов в кормах, органах и тканях животных 
Приготовление шкал из цветных растворов минеральных солей . 
Количественное определение меди по стандартной шкале . . . 
Приготовление реактивов для определения меди дитизоном 
Количественное определение цинка по стандартной шкале 
Приготовление реактивов для определения цинка . . . 
Количественное определение марганца по стандартной шкале 
Количественное определение кобальта по стандартной шкале 
Количоственное определение молибдена по стандартнои шкале 
Количественное определение бора по стандартной шкале . 
Определение микроэлементов в кормах, органах и тканях животных 
Полярографическое определение меди, цинка и марганца в кормах, 
органах и тканях животных (по А. Т. Усовичу) р : 
Определение кобальта в кормах, органах и тканях животных поля- 
рографическим методом (по А. Т. Усовичу) ‚ . . й 
Полярографическое определение железа в кормах, органах и тканях 
животных (по А. Т. Усовичу) +. + * а. 
Определение каротина в сене и других  растит6льных кормах. 


Производственный метод определения каротина в сене (по Несте- 


В * * 23 


ровой) = : Е: 
Визуальный метод определения витамина В: в кормах. 


Определение витамина С ‹ ' 
Определение витамина Е 








ВОДА ИЕЕ АРАЛИЗ Е, 


Отбор проб воды для анализа 
Физические исследования : у = 
Качественное испытание воды СЫНЕ ЕСН 


Й ды р: 
оличественный анализ воды : 
сн санитарно-бактериологического исследования воды . 





БИОХИМИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ ОРГАНОВ И ТКАНЕЙ ЖИВОТНЫХ 


ение кислотно-щелозного равновесия в организме . . . 
не определение шелочного резерва плазмы крови (по 
Ван-Слайку) о и ЕЕ : 
Определение щелочного резерва крови (по Неводову} о 
Методика определения щелочного резерва крови (по Неводову), ви- 
доизмененная П. Т. Лебедевым и П. В. Ковалевой (СибНИВИ) 

: Методика определения щелочного резерва сыворотки крови . . 
т Определение гемоглобина в ‘крови животных о. 
Определение белка и его фракций в сыворотке крови рефрактометри- 





ческим методом Е реке = 299 
` Количественное определение нуклеиновых кислот в крови . . , 
Определение каротина в сыворотке крови . . . . . . 
5 Определение витамина А в органах и сыворотке крови. . . 


Определение витамина С и неорганического фосфора плазмы крови 
в одной пробирке о оеяй гы 
Определение витамина С в органах . .. . . 
Определение витамина Е химическим методох 
Определение витамина Е-при помощи фотометра. о. 
Химический метод определения витамина В» (рибофлавина) 
СН ОМ в органах и тканях 7, ое 
Определение витамина В! в органах и тканях 
Определение витамина О в 
25о В.Н. Букину) а о 
Определение никотиновой кислоты 1... 
Определение сахара`в крови (способ Хагедорна и Иенсена). . 
т Определение кальция в сыворотке крови, по Де-Ваарду о 
о Комплексометрическое определение кальция и магния с трилоном Б 
методом обратного титрования (в модификации А. Ф. Арсеньева) 
Определение фосфора в сыворотке крови колориметрическим_ мето- 
дом, по Бригсу с изменениями В. Я. Юделовича г... о. 
Фотоколориметрическое определение фосфора в сыворотке крови жи- 
й вотных, по Бригсу в модификации А. Т. Усовича о... 
а Методика определения калия в сыворотке крови (по Крамеру и 
РЕ Тисдалю) Нк и 
И Методика колориметрического определения калия в сыворотке’ кро- 
ви, других тканях и органических веществах, модифицированная 
С. И. Вишняковым А, о о 
Определение ватрия и калия в сыворотке крови животных методом 
пламенной фотометрии (по А. Т. Усовичу) . . . . . . . 
Определение железа в сыворотке крови фотометрическим методом. 
Определение микроколичеств селена в биологических материалах 


рыбьем жире (по И. Н. Гаркиной и 





ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ МОЛОКА 


Взятие и хранение проб. молока 
Определение плотности молока 
Определение кислотности молока’. _ 
Определение жира в молоке 5, 


Определение общего количества белее молоке, 
р 
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Экспресс-метод 1 
Определение 

Определение вак: 
Определение хло] 
Определение каль 
Определение фос 



























Определение казеина . о —_ 360 





Определение сахара в молоке а вв - 361 
сухого вещества в молое . . . . . 5 363 
минерального состава в молоке. . . Е. а 

} кальция и фосфора в молоке . . . ее. 364 

Определение хлора в молоке я ` а о а 366 

Определение витамина С в молоке . . . Ее: аа в 

Определение кетоновых тел в молоке ыы: = 967 

З 


зние титруемой кислотности свежевыдоенного молока (по 





8 





Опред 
А. А. Кабышу) Е 367 
793 % | Определение каротина в молоке (по Слесаревой) - : с ь Е 268 
с ХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ МОЧИ ен... 370 
. >” % } Определение реакции мочи т о % Е 370 
№ Определение удельного веса мочи. „о. г ее зы 
< ' Определение общего количества азота в моче (по Кьельдалю) . . 311 
Ро ее определение белка и кетоновых тел в моче . . . 372 
` | еделение ацетоновых тел. . . .: +: , 373 
ыы | , Экспресс-метод определения Знетона св Ме. „$, : о 
3 | Экспресс-метод полуколичественного определения сахара в мое . 375 
- Определение аскорбиновой кислоты (витамина С) в моче . . - 376 
‚, № { Определение вакат-кислорода в моче... с г 377 
р. | Определение хлора в моче Е: В 
29% } Определение кальция в моче . п... а И 
38. } Определение фосфорной кислоты в моче... ге 380 
ов Определение неорганического фосфора в моче .. а 
=. % : Е МАТЕМАТИЧЕСКОЙ СТАТИСТИКИ ПРИ ОБРАБОТКЕ 
СР РНЕ ДАННЫХ р. 382 
Е | ПРИЛОЖЕНИВ ©. ео 419 
- с 3 | Примерный перечень оборудования и реактивов. с г г" 419 
ка] 1 Таблица |. Зависимость веса`и объема воды от температуры 422 
315 Таблица 2. Поправка на температуру в миллилитрах на | л воды 
31° или водных растворов . . . . . . . . . . . . 422 
дн--=® Таблица 3. Удельные веса водных растворов кислотл.-: . ой 423 
й и 892. Таблица 4. Удельные веса водных растворов щелочей (>. 426 
Таблица 5. Удельный вес и концентрация этилового спирта. . - 427 
Таблица 6. Определение крахмала и сухого вещества в картофеле 498 


по удельному весу „= 
Таблица 7. Содержание макроэлементов в кормах и добавках раз- 
личных зон Омской области, по данным исследований лаборатории 
зоогигиены СибНИВИ в 1963—1966 гг. (средние показатели) . : 430 
Таблица 8. Содержание микроэлементов в кормах и добавках раз- 
личных зон Омской области, по данным исследований лаборатории 434 


зоогигиены СибНИВИ в Об а. а 
Таблица: 9. Содержание незаменимых аминокислот в 100 г протеина ы 
кормов ме. 438 
Таблица 10: Содержание витамина О в кормах и препаратах, а 
Таблица 11. Содержание витамина Е в кормах (по Балдиссера- 
Нардио) с о еее ов 442 
Таблица 12. Содержание рибофлавина и никотиновой кислоты В 
кормах, мг/кг : ` т 443 

444 


Таблица 13. Содержание аскорбиновой кислоты в кормах, мг/кг 
Таблица 14. Химический состав молока коров хозяйств различных 
зон Омской области в различные периоды года’: =... -_ 445 
Таблица 15. Показатели качественной оценки силоса урожая 1967 г. 
по данным исследований ветеринарных лабораторий Урала, Сибири 446 


и Дальнего Востока = 
Таблица 16. Биохимические показатели 
и птиц, убитых в сентябре и октябре 1966 г. 
мясокомбинатах, по данным исследований лаборатории 


СибнНиви п ла Е , 
я > 475 


сыворотки крови животных 
на Омском и Тарском 
оогигиены 
ь 448 














ские ок тели органо с льскохозяйствен- 
а Биохимические показате ы рга : В е. 
Таблица 17. пушных звереи (в среднем), по данным 
ных животных, птицы и 


й гигиены СибНИвВИ : 449 
едований лаборатории 300 а 
бл 18. Биохимические показатели скорлупы, белка и желтка 
куриных ИЦ (по данным исследовании лаборатории ^зоогигиены 
СибнНиИвВИ) п я Е: 
Таблица 19. Биохимические показатели скорлупы, белка и желтка 
утиных и гусиных яиц (по данным исследовании лаборатории з00- 
гигиены СибНИВИ) р ее -Ь 
Таблица 20. Примерные суточные нормы макро- и микроэлементов 
для сельскохозяйственных животных из расчета на 100 кг веса, ре- 
комендуемые СибНИВИ Пу 1 т. ЕЯ ее 0 460 
Таблица 21. Примерные суточные нормы минеральных кормов жи- 

+ вотным‘и птицам в граммах на одну голову . -. зо. а 41 
Таблица 22. Атомные веса некоторых элементов РЕЙ |. 
Бланки и талоны экспертизы о результатах химического исследова- 

НИЯ о о аа. Ве < 469 
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